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Die vorliegende Erfindung betrifft ein Verfahren zum Farben von Leder und neue Farb- 
stoffe, die zum Reaktiv-Farben von Leder besonders geelgnet sind, 

5 

Die Farbung von gegerbtem Leder erfolgt derzeit mlt sauren Farbstoffen, Direktfarb- 
stoffen, Schwefelfarbstoffen oder baslschen Farbstoffen. Die Erzlelung hoher Farbin- 
tensitaten und lioher Farbbestandigkeiten, insbesondere Mass- und SchweiBeclithel- 
ten, ist mit diesen Farbstoffen schwierlg und fOr mittlere bis hohe Farbtlefen bis heute 
1 0 nocli niclit befriedigend gel6st worden. 

Urn die Nass- und Schweifteclitheit zu verbessern, wird das Leder haufig mit kationi- 
sclien Komplexierungsmitteln betiandelt, die den Farbstoff komplexieren und so die 
Losliclikeit im Kontakt mit Wasser vermindern. Die erzielbaren Nass- und SchweiR- 

15 echthelten und AbriebbestSndlgkeiten sind jedoch fQr intensive Farbnuancen noch 

nicht ausreichend. Femer neigen daraus gefertigte Lederartikel belm Gebrauch zu Ab- 
fSrbungen. Das Erzielen hoher Echtheiten bei mittleren bis hohen Farbtiefen erfordert 
zudem eine sehr sorgfaltige Farbstoffauswahl und die Abstimmung des eingesetzten 
Farbstoffs mit den eingesetzten Lederhilfsmitteln, weiterhin geeignete Fettungsmittel 

20 und Nachgerbstoffauswahl. Zudem ist es in der Regel zur Erzielung der gewOnschten 
Echtheiten erforderlich, Farbstoff und Fettungsmittel und in einigen Fallen auch den 
Nachgerbstoff in getrennter Flotte zu applizieren, was auf^rund des erforderlichen Flot- 
tenwechsels eine Verlangerung der Gesamtprozessdauer und zudem ei'nen verstark- 
ten Anfall von Abwasser zur Folge hat. 

25 

Der Farbeprozess im wassrigen und sauren Medium unter Venwendung konventionel- 
ler Lederfarbstoff ist folglich durch die unterschiedlichen Verfahrensschritte und mit- 
verwendeten Chemikalien komplex und langwierig und kostenintensiv. Zudem konnen 
die oben geschilderten Echtheitsprobleme durch diese Madnahmen nicht grundiegend 

30 gelOst werden. Grund hierfUr ist, dass die eingesetzten konventionellen Farbstoffe Qber 
ionische Wechselwirkungen an das Leder gebunden sind. Durch Einwirkung wassriger 
alkallscher Losungen, wie beispielsweise durch WaschflQssigkeiten oder in Tests zur 
Schweifiechtheit, wird die lonenbindung zwischen Leder und Farbstoff zerstort, so 
dass sich der Farbstoff aus dem Leder lost und umgebende Materialien, z.B. Begleit- 

35 gewebe anfarbt. 

Verschiedentlich wurde versucht, die Farb- und Nassechtheit des gefarbten Leders 
durch Reaktivfarben zu verbessern. Unter Reaktivfarben versteht man die Venwendung 
von Farbstoffen, die funktionelle Gruppen aufweisen, welche mit den funktionellen 
40 Gruppen des Leders eine kovalente chemische Bindung ausbilden kdnnen. 
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So beschreiben T.C. Mullen In the Leather Manufacturer 1964, S. 18 ff. und In J. Soc, 
Leather, Trades. Chem. 46, 1962. S. 162 ff. sowie M.L. Fein et al. In J. Am. Leather 
Chem. Assoc. 66, 1970, S.584-591 die Verwendung von Reaktivfarbstoffen, die als 
Reaktivanker eine Dichlortriazin-Gruppe aufweisen. Die erzlelten Fixierausbeuten, d.h. 
5 der Anteil an chemisch gebundenem Farbstoff, sind mit etwa 70 bis 75 % jedoch nur 
maliig und I6sen die oben geschilderten Probleme nicht. Zudem ist das Verfahren auf 
mit Chrom gegerbte Leder beschrSnkt 

Um diese Nachteile zu QbenA^inden, schl§gt die DE-A 3529294 vor, fur die Lederfar- 
10 bung Farbstoffe zu ven/venden, die wenigstens eine 1,3,5-Triazinylgruppe, an die ein 
Substituent mit einem quartaren Stickstoffatom gebunden ist, aufweisen. Eigene Un- 
tersuchungen der Anmelderin an N-Acetyllysin als Modellsystem haben jedoch gezeigt, 
dass unter den dort beschriebenen Farbebedingungen eine Ausbildung von kovalenten 
Bindungen zwischen Farbstoff und der Aminogruppe des N-Acetyllysins nicht in signifi- 
1 5 kantem Ausmad erfolgt. 

K. Rosenbusch et al. in Das Leder 19, 1968, S. 284 beschreiben die Verwendung von 
Remazol®-Farbstoffen, die eine Vinylsulfongruppe oder eine Gruppe, aus welcher bei 
Einwirkung von Alkalien eine Vinylsulfongruppe freigesetzt wird, aufweisen, zum Far- 

20 ben von SSmisch-Leder. Um eine ausreichende Fixierung zu erreichen sind jedoch 
lange FSrbedauern bel eInem pH-Wert von 10 erforderllch. Aufgrund der angewende- 
ten Farbebedlngungen, d.h. hoher pH-Werl In Verblndung mit langen FSrbezeiten von 
7 h und langer kann dieses Verfahren nur zum FSrben von S3mfschleder eingesetzt 
werden, das bekannterma&en gegenOber Alkalien bestSndig Ist. Bei anderen Ledersor- 

25 ten fuhren die beschriebenen Farbebedlngungen zu einer SchSdigung des Leders. 
Eigene Untersuchungen der Anmelderin zeigen zudem, dass bei Einsatz von Rema- 
zoi®-Farbstoffen, die eine Vinylsulfongruppe aufweisen, eine zufriedenstellende Fixie- 
rung nicht erreicht wird. 

30 Zusammenfassend Idsst sich sagen, dass durch die bekannte Verfahren zur LederfSr- 
bung mit Reaktivfarbstoffen bel mittleren bis hohen Farbtiefen gute Fixierausbeuten 
von 85 % und hoher nicht erreicht werden. Zur En^eichung hoher Nass- und SchwelB- 
echtheiten und einer guten Migrationsstabilitat sind die im Stand der Technik erreichten 
Fixierausbeuten von 70 bis 75 % nicht ausrelchend, da der nicht gebundene Farbstoff- 

35 anteil mQhsam ausgewaschen werden muss, um die hier geschilderten Probleme zu 
lOsen. Auf die hier geschilderten Nachteile der LederfSrbung mit Reaktiv-Farbstoffen 
wird auch In The Leather Manufacturer 1964, S.I 8-23, hingewiesen. Es verwundert 
daher nicht, dass sIch die Lederfarbung mit Reaktivfarbstoffen nicht durchgesetzt hat. 
Vielmehr werden heute andere Wege gesucht, Farbstoffe kovalent im Leder zu binden, 

40 beispielsweise durch Vorbehandlung des Leders mit polyfunktionellen Aldehyden, die 
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wenigstens eine reaktive Gruppe aufweisen, welche mit einer reaktiven Gruppe des 
Farbstoffs unter Bindungsbildung reagieren kfinnen (siehe DE 100 44 642 A1) 

Aufgrund der hier beschriebenen Nachteile sind die Verfahren insbesondere nicht zur 
5 Herstellung von Lederartikeln fur spezielle Segmente wie fQr Schuhe, Bekleidung, Au- 
tomobil, Handschuh und Mobel geeignet, die in mittlerer und hoher Farbtiefen uber 
hohe Echthelten, insbesondere Wasch-, SchwelR-, Relb- und Migrationsechtheiten 
verfOgen. 

10 Der vorllegenden Erfindung llegt somit die Aufgabe zugrunde, ein Verfahren zum Far- 
ben von Leder bereitzustellen. bei dem auch bei mittferen und hohen Farbtiefen (Farb- 
Intensitaten) liohe Echtheiten, insbesondere Nass-, Schweift- und Reibechthelten so- 
wie eine Uohe IVIigrationsechtheit erzielt werden. Zudem sollte das Verfahren unter 
Bedingungen durchgefuhrt werden konnen, die nicht oder nur in geringem Umfang zu 

15 einer Schddigung des Leders fOhren. Insbesondere sollte das Verfahren zur Herstel- 
lung Lederartikeln fOr spezielle Segmente wie fur Schuhe, Bekleidung, Automobil, 
Handschuh und M6bel geeignet sein, die besonders In mittlerer und hoher Farbtiefen 
Qber hohe Echtheiten, insbesondere Wasch-, SchweiK-, Reib- und Migrationsechthei- 
ten, verfOgen, 



Es wurde Qberraschenderweise gefunden, dass bei Venwendung von Farbstoffen F, die 
wenigstens eine funktionelle Gruppe der nachfolgend definierten Formel A aufweisen, 
in wdssriger Flotte bei pH-Werten von wenigstens pH 7,5 diese Aufgabe geldst wird. 
Die Fdrbung und Fixierung geht dabei so rasch vonstatten, dass nur kurze Fdrbedau- 
25 em von 4 h und weniger erforderlich sind urn eine hinreichende Farbintensitat und eine 
hohe Fixierung von 85 % und daruber zu erreichen. 

Demnach betrifft die vorliegende Erfindung ein Verfahren zum Farben von Leder mit 
wenigstens einem Farbstoff F, der wenigstens eine unter alkalischen Bedingungen 
30 aktivierbare Gruppe der Formel A; 



20 




(X)k 



(A) 



aufweist, worin 



35 



die Bindung zum Rest des FarbstoffmolekQIs darstellt; 
X fur einen elektronenziehenden Rest steht, 
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k fQr1,2ocler3steht, 
n 0 Oder 1 bedeutet, und 

B fOr eine Gruppe CH=CH2 Oder eine Gruppe CH2-CH2-Q steht, worin Q eine unter 
alkalischen Bedingungen abspaitbare Gruppe steht, 

5 

umfassend die Behandlung des Leders mit einer wassrigen Flotte. enthaltend wenigs- 
tens einen Farbstoff F, bei einem pH-Wert von wenigstens 7,5, in der Reget im Bereich 
von 8 bis 11, vorzugswelse Im Bereich von 8,5 bis 10,5 und speziell Im Bereich von 8,5 
bis 10. 

10 

Hler und Im Folgenden steht der Ausdruck AlkyI In der Regel fQr einen linearen Oder 
verzweigten Kohlenwasserstoffrest mit 1 bis 6 und vorzugswelse mIt 1 bis 4 C-Atomen 
(Ci-Cb- bzw. Ci-C4-Alkyl) wie Methyl, Ethyl, Propyl, Isopropyl und dergleichen. Haloge- 
nalkyl steht fQr AlkyI, wie vorstehend definiert, worin die Wasserstoffatome teilweise 

15 Oder vollstandig durch Halogenatome, insbesondere durch Fluoratome ersetzt sind, 
wie In Trifluormethyl, Trlchlonmethyl, Pentafluorethyl, und dergleichen. Alkoxy steht fQr 
einen Qber ein Sauerstoffatom gebundenen Alkylrest, wie vorstehend definiert. Qege> 
benenfalls substituiertes Phenyl bedeutet, dass der Phenylrest einen Oder mehrere, 
Z.B. 1 , 2, 3 Oder 4 Substituenten aufwelsen kann, die beispielsweise ausgewahit sind 

20 unter Halogen, AlkyI, Alkoxy, Nitro, Cyano, COOH, SO3H und dergleichen. Halogen 
steht insbesondere fOr Fluor, Chlor Oder Brom. 

Elektronenzlehende Reste X sind solche, die einen -M- und/oder einen -l-Effekt auf 
den aromatischen Rest, an den sle gebunden sind, ausOben. Hierzu zahlen belspiels- 
25 weise Fluor oder Chlor, CN, NO2 sowie Gruppen der Formein -C(0)-R^ und S(0)2R^ 
worin R^ und R^ unabhangig voneinander fQr OH, AlkyI, Halogenalkyi, Alkoxy oder ge- 
gebenenfalls substituiertes Phenyl stehen. Sofern der Rest A mehrere Gaippen auf- 
welst (k >1), dann kSnnen die Gruppen X gleich oder verschieden sein. Vorzugswelse 
steht wenigstens eine der Gruppen X fQr eine Hydroxysuifonyl-Gruppe (SO3H). 

30 

Die Variable k steht vorzugswelse fQr 1 oder 2, d.h. der Rest A welst 1 oder 2 elektro- 
nenzlehende Reste X auf. Vorzugswelse steht n In Formel A fQr 0, d.h. der Rest A ist 
von Benzol abgeleitet. Sofern n fQr 1 steht, ist der Rest A von Naphthalin abgeleltet. In 
diesen Fallen kann sich die Gruppe SO2-B an dem gleichen Benzolkem wie die we- 
35 nigstens eine Gruppe X befinden oder an dem anderen Benzolkern. 

Unter einer unter alkalischen Bedingungen abspaltbaren Gruppe Q versteht man Res- 
te, die unter alkalischen Bedingungen, d.h. bei pH-Werten von 7,5 oder darOber unter 
Eliminierung unter Ausblldung einer Vinylsulfongruppe abgespalten werden. Beispiele 
40 for derartlge Gruppen sind Halogen, z.B, Chlor, Brom oder lod, weiterhin -O-SO3H, -S- 
SO3H, Dialkylamino, quartares Ammonlumreste wie Tri-Ci-C4-alkylammonlum, Benzyl- 
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di-Ci-C4-alkylammonlum oder N-gebundenes Pyiidinlum, sowie Reste der Fomnein 
R^S(0)2-, R^SCOz-O-. R^C(0)-0-. Hierin stehen R^. R" und R^ unabhSngig voneinan- 
derfOr Alkyl. HalogenalkyI oder gegebenenfalls substltuiertes Phenyl, wobei R^auch 
Wasserstoff bedeuten kann. Bevorzugt steht Q fQr eine Gruppe -0-(C0)CH3 und ins- 
besondere fQr -O-SO3H. 



10 



ErfindungsgemaiS bevorzugt steht B in Fonnel A fQr CH=CH2 , eine Gruppe 
CH2-CH2-0-C(0)CH3 Oder eine Gruppe CH2-CH2-O-SO3H. Insbesondere ist Rest A 
ausgewShIt ist unter den nachfolgenden Resten A1 bis A12: 



HO3S. 




S02-CH=CH2 



(A2) 



HO3S. 



"-^^^SOg-CHj-CHg-O-SOaH 

(A1) 



HO3S. 




HO3S 



S02-CH=CH2 



(A3) 



HO3S. 



/Jv— SO2-CH2-CH2-O-SO3H 



HO3S 



(A4) 



HO3S. 




.(A5) 



S02-CH=CH2 



HO3S. 




(A6) 



SO2-CH2-CH2-O-SO3H 



HO3S. 




SO3H (A7) 



S02-CH=CH2 



HO3S. 




SO3H (A8) 



SO2-CH2-CH2-O-SO3H 



wo 2005/040490 



PCT/EP2004/012231 



HO3S, 




HO3S, 




SO2-CH2-CH2-O-COCH, 



(A10) 



'3 



(A9) 



SO2-CH2-CH2-O-COCH3 



HO3S 




SO2-CH2-CH2-O-COCH3 



(A11) 




SO2-CH2-CH2-O-COCH3 



SO,H 



(A12) 



Besonders bevorzugt hierunter sind Farbstoffe, worin der wenlgstens eine Rest A die 
Formel A1 , A2 Oder A9 aufweist 

5 

Zweckmaliigerweise waist der im erfindungsgemaflen Verfahren eingesetzte Farbstoff, 
1, 2 Oder 3, vorzugsweise 1 oder 2 der vorgenannten Reste A auf. Dieser Rest A kann, 
muss aber nicht Bestandteil des Farbstoffchromophors sein und ist vorzugsweise Qber 
eine Gruppe -NH- oder -N=N- mit dem FarbstoffmolekQI verbunden. 

10 

In der Regel weist der Farbstoff F eine oder mehrere, z.B. 1 bis 10, insbesondere 2 bis 
8 funktionelle Gruppen je FarbstoffmolekQI auf, die dem Farbstoff F Wasserloslichkeit 
verleiiien. Hierbei handelt es sich in der Regel urn anionische bzw. saure funktionelle 
Gruppen, die im w^ssrlgen Medium bei einem schwach saure oder alkalischen pH- 

15 Wert, in der Regel bei pH-Werten oberhalb 4, unter Bildung anionischer Gruppen dis- 
soziieren. Beisplele fOr derartige Gruppen sind Hydroxysulfonylgruppen (-SO3H), Car- 
boxylgruppen (COOH) und Hydroxysulfonyioxygruppen (-O-SO3H) sowie die Anionen 
dieser Gruppen. Diese anionisclien/sauren Gruppen konnen an die Gruppe A und/oder 
an andere Telle des FarbstoffmolekQIs gebunden sein. Sofern diese Gruppen im Farb- 

20 stoff F als anionische Gruppen vorliegen, versteht es sich von selber, dass der Farb- 
stoff auch die zur Neutralisation erforderlichen Gegenionen umfasst. Geeignete Gege- 
nionen sind insbesondere Alkalimetallionen, speziell Natrium-, Kalium- und Lithium- 
lonen sowie Ammoniumionen, z.B. Ammoniumionen, die sich von Mono-, Di- oder 
Triethanolamin ableiten. 

25 

Fur das erflndungsgemalie Verfahren sind auch Metallkomplexe, vorzugsweise Ober- 
gangsmetallkomplexe der vorgenannten Farbstoffe F, insbesondere Komplexe der 
Qbergangsmetalle der Gruppen VI bis X des Periodensystems und hierunter insbeson- 
dere des Cu, Cr, Fe, Ni, Co, Mn, Zn und Cd geeignet. Das Molverhaltnis von Ober- 
30 gangsmetall zu FarbstoffmolekQI in diesen Metallkomplexen liegt Qblicherweise im Be- 
reich von 2:1 bis 1:2. In der Regel erfolgt in diesen Farbstoffen die Komplexierung der 
Metallionen nicht Qber die vorgenannten anionlschen Gruppen sondern Qber deproto- 
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nierte Hydroxylgruppen, Qber Aminogmppen, Iminogruppen, Stickstoffatome, die In ein 
aromatischen n-'Elelctronensystem eingebunden sind, oder Qber Azogruppen. 

Typische im erfindungsgemalSen Verfahren Farbstoffe F sind aus der Gruppe der fol- 
5 genden Farbstoffklassen ausgewahit: Farbstoffe der Phthalocyanin-Reihe, Antrachi- 
non-Farbstoffe, Azofarbstoffe, Formazanfarbstoffe, Triphenyldioxazinfarbstoffe und 
Triarylmethanfarbstoffe, 

Derartige Farbstoffe F sind zum Tail aus dem Stand der Technik bekannt, z.B. aus WO 
10 94/18381. EP-A 356 931. EP-A 559 617. EP-A 201 868. DE-A 195 23 245, DE-A 197 
31 166. EP 745 640. EP~A 889 098. EP-A 1 097 971, EP-A 880 098 Oder konnen in 
Analogie zu bekannten Herstellungsverfahren fQr strukturell ahnliche Farbstoffe, wie 
sie aus dem liier zitierten Stand der Technik sowie aus EP 602 562, EP-A 597 41 1 , 
EP-A 592 105 Oder DE 43 196 74 bekannt sind, hergestellt werden. 



15 



Zur Herstellung der Farbstoffe F wird man in der Regel eine Aminoverbindung der 
Formel B 

(X)k 

(B) 




mit einem Farbstoff-Vorprodukt, dass eine nucleophil verdrSngbare Gruppe aufweist, In 
20 an sicli bekannter Weise zur Reaktion bringen. Beispiele fQr nucleophil verdrangbare 
Gruppen sind Halogen, insbesondere Chlor oder Brom, das an einen Aromaten ge- 
bunden ist wie in Halogentriazin-Resten. oder in Form einer Halogensulfonyl-Gruppe 
Oder einer Halogencarbonylgruppe vorliegt. Verfahren hierzu sind aus dem hier zitier- 
ten Stand der Technik bekannt oder kOnnen in analoger Weise zur Herstellung der 
25 Farbstoffe F angewendet werden, Alternativ kann man die Aminoverbindung B auch 
zunachst diazotieren und dann auf ein entsprechendes Farbstoffvorprodukt kuppeln. 
Das bei der Reaktion der Aminoverbindung B bzw. ihres Diazoniumsalzes mit dem 
Farbstoff-Vorprodukt erhaltene Reaktionsprodukt kann bereits der Farbstoff F sein oder 
seinerseits ein Vorprodukt fOr den Farbstoff F darstellen, das in Analogie zu bekannten 
30 Verfahren zum Farbstoff F weiterverarbeitet wird. 

Es versteht sich von selber, dass im erfindungsgemaden Verfahren sowohl reine Farb- 
stoffe als auch Farbstoffmlschungen eingesetzt werden kOnnen. Bei der Lederf^rbung 
gibt es neben den bereits erwShnten Anforderungen an hohe Echtheiten auch Anforde- 
35 rungen an die Qualitat der Farbung, beispielsweise DurchfSrbung, Farbton, Reinheit, 
Egalitat der Farbung, Abdeckung der Narbenbeschadigung sowie Farbtongleichheit 
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von Fleisch- zu Narbenseite. Eigene Erfahrungen der Erfinder der vorliegenden Erfin- 
dung zeigen, dass es fOr das anwendungstechnlsche Gesamtprofll von Vorteil sein 
kann, Farbstoffmischungen einzusetzen. 

5 Bei Farbstoffmischungen kann es sich sowohl um Mischungen handein, die durch 
Vermischen verschiedener Farbstoffe F hergesteilt warden, als auch um Mischungen, 
die bef der Herstellung der Farbstoffe F anfallen. Vorzugsweise ist der Anteii der Farb- 
stoffe F in diesen Mischungen wenigstens 70 Gew.-%, Insbesondere wenigstens 90 
Gew.-% und besonders bevorzugt wenigstens 99 Gew.-%, bezogen auf den farbigen, 

10 organisch chemischen Anteii im Farbstoff. Neben den Farbstoffen F k5nnen die im 

erfindungsgemaRen Verfahren eingesetzten Farbstoffmischungen auch konventionelle 
Lederfarbstoffe enthalten, die keine Gruppe A aufweisen. Der Anteii derartiger Farb- 
stoffe wird in der Regel weniger als 30 Gew.-%, insbesondere weniger als 10 Gew.-% 
und speziell nicht mehr als 5 Gew.-% .-%, bezogen auf den farbigen, organisch chemi- 

15 schen Anteii Im Farbstoff, ausmachen. 

Sofem es sich bei den Farbstoffen F um Mischungen von Farbstoffen F mit Shnlichen 
Farbtonen handelt, betragt die Menge des individuellen Farbstoffs in der Regel wenigs- 
tens 10 Mol-%, insbesondere wenigstens 20 Mol-%, bezogen auf die Gesamtmenge an 
20 Farbstoff F in der Mischung. Hierunter bevorzugt sind Mischungen bus zwei Farbstof- 
fen F, wobei die Einzelkomponenten ein MolverhSltnis 9:1 bis 1:9 und insbesondere im 
Bereich von 2:8 bis 8:2 aufweisen. 

AuRerdem sInd Mischungen von Farbstoffen von Interesse, In denen die Farbstoffe F 
25 unterschiedliche Farbtone aufweisen. Eine AusfQhrungsform hierbel ist das Nuancieren 
von Farbstoffen, beisplelsweise von Schwarz-Farbstoffen mit andersfarbigen Farbstof- 
fen, beispielsweise mit roten, grOnen oder blauen Farbstoffen. Sofem einen Farbstoff 
ein Oder mehrere weiterere Farbstoffe zu Zwecken des Nunancierens zugesetzt wer- 
den betrSgt die Menge der nuancierenden Farbstoffe in der Regel 0,1 bis 15 Mol-%. 
30 bezogen auf den farbigen, organisch chemischen Anteii im Farbstoff. Eine weltere Aus- 
fQhrungsfonn sind Farbstoffmischungen fOr die sogenannte Trichromiefarbung. Hierin 
enthalt die Farbstoffmischung 3 oder mehr Farbstoffe F mit unterschledlichen Fart)td- 
nen. In diesem Fall macht die Einzelkomponente in der Regel wenigstens 1 Mol%, ins- 
besondere wenigstens 5 Mol-%, beispielsweise 5 bis 90 MoL-%, bezogen auf die Ge- 
35 samtmenge an Farbstoff F in der Mischung aus. 

Hierbel Ist zu berQckslchtigen, dass Farbstoffe herstellungsbedingt anorganische Saize 
und Qberdies Stellmittel enthalten k6nnen. Der Anteii an derartigen Bestandteilen, im 
Folgenden auch als nichtfarbige Bestandteile bezeichnet, wird In der Regel nIcht mehr 
40 als 60 Gew.-% betragen und liegt hSufig im Bereich von 10 bis 50 Gew,-%. bezogen 
auf das Gesamtgewicht von farbigen und nichtfarbigen Bestandteilen des Farbstoffs. 
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In einer bevorzugten AusfOhrungsform der Erflndung handelt es sich bei dem Farbstoff 
F um einene Azofarbstoff und vorzugsweise um einen Azofarbstoff, der ausgewdhit ist 
unter den Farbstoffen der aligemeinen Formein I bis XV und deren Metallkomplexen: 

Dk^-N=N-[P-N=:N-]pKk^[-N=N-Dk2]^ (I) 

Dk^-N=N-Napht^[-N=N-Tk'lr[-N=N-Kk^M-N=N-Dk^„ (II) 

Dk^-N=N-Napht^-N=N-Tk^-N=N-Kk^-N=N-Tk2-N=N-Napht2-N=N-Dk* (III) 

Dk^-N=N-Kk^-N=N-Tk^-N=N-Kk2-N=N-Dk^ (IV) 

Dk^-N=N-[P-N=N-lpNapht^[-N=N- RJrNH-Tr^-NH-Dk^ (V) 

15 Dk^-N=N-P-NH-Tr^-NH-R-N=N-Dk^ (VI) 

Dk^-N=N-Napht^-N=N-Tk^-N=N-P-NH-Tr^-NH-Dk2 (VII) 

Dk'-N=N-Napht'-NH-Tr'-NH-P-NH-Tr^-NH-Napht2-N=N-Dk2 (VIII) 

20 

Dk^.N=N-Napht^-NH-Tr^-NH-Tk^-NH-Tr2-NH-Napht2-N=N-Dk2 (IX) 
Dk^[-N=N-Llk-NH-Tr^-NH-M-N=N-Napht^-N=N-P-NH-Tr2-NH-[R-N=N-]„Dk2 (X) 

25 Dk^-N=N-Kk^-N=N-Tk^-NH-Tr^-NH-Dk2 (XI) 

Dk'-N=N-[P-N=N-]pR-N=N-Kk^[-N=N-Dk^„ (XII) 

Dk^-N=N-Pyr-A (XIII) 

30 

Kk^.N=N-Tk^-N=N-Kk^-N=N-A (XIV) 

Dk^-N=N-P-N=N-Kk^-N=N-R-N=N-Dk2 (XV) 

35 worin: 

k, n, p und r unabhSnglg voneinander fQr 0 oder 1 stehen, wobei k+n+r in Formel II = 1 , 
2 Oder 3 ist; 

40 m 0, 1 Oder 2 bedeutet; 
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Dk\ Dk^ unabhangig vonelnander fQr einem von einem aromatischen Amin abgelei- 
ten Rest stehen oder eine Gruppe der Formel A bedeutet, wobei in den 
Formein I - XII und XV jeweils wenigstens einer der Reste Dk' oder Dk^ fQr 
einen Rest der Formel A steht 

5 

Kk\ Kk^ unabhangig voneinander fur einen ein-, zwei- oder dreiwertigen aromati- 
schen, von Benzol, Napthalin. Pyrazol, Chinolin, Diphenylamin, Diphenyl- 
methan, Pyrimidin, Pyridin oder Diphenylether abgelelteten Rest stehen, 
der gegebenenfails einen oder mehrere der folgenden Reste als Substi- 

10 tuenten aufweisen kann: SO3H, COOH, CN, CONH2, OH, NH2, NO2, Halo- 

gen, Ci-C4-A(kyl, CrC4-Hydroxyalkyl, Carboxy-Ci-C4-aIkyl, CrC4-Alkoxy. 
Ci-C4-Alkylamino, Ci-C4-Dialkylamino, Ci-C4-Alkylaminocarbonyl, C1-C4- 
Dialkylaminocarbonyl, Ci-C4-Alkylcarbonylamino, N-(CrC4-Alkylcarbonyl)" 
N-(Ci-C4-alkylcarbonyl)amino, Ci-C4-Alkylaminocarbonyloxy, C1-C4- 

15 DIalkylaminocarbonyloxy, Ci-C4-Alkylaminocarbonylamino, CrC4- 

Dialkylaminocarbonylamino, Phenylamlnocarbonyloxy, Phenylaminocarbo- 
nylamino, Ci-C4-Alkoxycarbonylamino, Ci-C4"Hydroxy-Ci-C4-alkylamlno, 
Carboxy-Ci-C4-alkylamino, Phenylcarbonyiamino, Ci-C4-Alkylsulfonyl, Ci- 
C4-Hydroxyalkylsulfonyl, CrC4-AlkyIaminosulfonyl, C1-C4- 

20 Alkylsulfonylamino, Phenylsulfonyl, Phenylsulfonylamino, Formamid, ein 

Rest der Fomnel SOaNR^^R^^, worin R®^ und R^^ unabhangig voneinander 
ftlr Wasserstoff, Ci-C4-Aikyl, Formyl, Ci-C4-Alkylcarbonyl, Cn-C4- 
Alkyloxycarbonyl, NH2-CO oder Ci-C4-Alkylaminocarbonyl stehen, C1-C4- 
Alkylaminosulfonylamlno, Di-CrC4-alkylamlnosulfonylamino, Phenylsulfo- 

25 nylamino, das am Phenylring einen oder zwei Substituenten, ausgewahit 

unter Ci-C4-Alkyl, Ci-C4-Alkoxy oder Halogen aufweisen kann, Oder 5- o- 
der 6-gliedriges Heterocyclyl, das gegebenenfails durch 1 , 2 oder 3 der fol- 
genden Reste: OH, Halogen, CrC4-Alkyl oder Phenyl, substituiert ist, wo- 
bei 5-gliedrlges aromatlsches Heterocyclyl gegebenenfails am Stickstoff ei- 

30 ne Phenylgruppe oder Naphthylgruppe trdgt, die gegebenenfails einen oder 

zwei der folgenden Reste aufweisen kann: OH, SO3H, Ci-C4-Alkyl, 
und/oder Ci-C4-Alkoxy; 



Kk^ fQr einen von Benzol, Pyrimidin, Pyridin oder Naphthalin abgeleiteten ein- 

35 wertigen Rest steht, der gegebenenfails 1 oder 2 Hydroxysulfonylgruppen 

aufweist und gegebenenfails 1, 2 oder 3 weitere Substituenten, ausgewahit 
unter SO3H, COOH, CN. CONH2, OH, NH2, NO2, Halogen, Ci-C4-Alkyl, Ci- 
C4-Hydroxyalkyl, Carboxy-CrC4-alkyl, Ci-C4-Alkoxy, CrC4-Alkylamino, Ci- 
C4-Dialkylamino, Ci-C4-Alkylaminocarbonyl, Ci-C4-Dialkylaminocarbonyl, 
40 Ci-C4-Alkylcarbonylamino, N-(CrC4-Alkylcarbonyl)-N-(Ci-C4- 

alkylcarbonyl)amino, Ci-C4-Alkylaminocarbonyloxy, Ct-C4- 
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Dialkylaminocarbonyloxy. Ci-C4-Alkylamlnocarbonylamlno, C1-C4- 
Dlalkylam'mocarbonylamino, Phenylaminocarbonyloxy, Phenylaminocarbo- 
nylamino, Ci-C4-Alkoxycarbonylamino, CrC4-Hydroxy-Ci-C4-alkylamino, 
Carboxy-Ci-C4-alkylamino, Phenylcarbonylamino, CrC4-Alkylsulfonyl, Ci- 
5 C4-Hydroxyalkylsulfonyl, Ci-C4-Alkylsulfonylamino. Phenylsulfonyl, 

Phenylsulfonylamino, Formamid. ein Rest der Formel SOaNR^^R^^, worin 
R^^ und R^ unabhangig voneinander fQr Wasserstoff, Ci-C4-Alkyl, Formyl. 
Ci-C4-AlkyIcarbonyl, Ci-C4-Alkyloxycarbonyl, NH2-CO Oder C1-C4- 
Alkylaminocarbonyl stehen, Ci-C4-Alkylaminosulfonylamino, Di-Ci-C4- 

10 alkylaminosulfonylamino, Phenylsulfonylamino, das am Phenylring einen 

Oder zwei Substituenten, ausgewahit unter CrC4«-Alkyl, CrC4-AIkoxy oder 
Halogen aufweisen kann, oder 5- oder 6-gliedriges Heterocyclyl, das gege- 
benenfalls durch 1 , 2 oder 3 der folgenden Reste: OH, Halogen, C1-C4- 
Alkyl Oder Phenyl, substituiert ist, wobei 5-gliedriges aromatisches Hetero- 

1 5 cyclyl gegebenenfalls am Stickstoff eine Phenylgruppe oder Naphthylgrup- 

pe trdgt, die gegebenenfalls einen oder zwei der folgenden Reste aufwei- 
sen kann: OH, SO3H, Ci-C4-Alkyl, und/oder Ci-C4-Alkoxy; 

Tk\ Tk^ unabhangig voneinander fur einen zweiwertigen aromatischen Rest stehen, 
20 der von Benzol, Diphenylamin, Diphenyl, Diphenylmethan, 2- 

Phenylbenzimidazol, Phenylsulfonylbenzol, Phenylaminosulfonylbenzol, 
Stilben oder Phenylaminocarbonylbenzol abgeleitetet ist, die gegebenen- 
falls einen oder mehrere der folgenden Reste als Substituenten aufweisen 
konnen: SO3H, COOH. OH, NH2, NO2, Halogen, CrC4-Alkyl; 

25 

L, M, P und R unabhangig voneinander fiir einen zweiwertigen aromatischen Rest 
stehen, der von Benzol oder Naphthalin abgeleitetet ist, die gegebenenfalls 
einen oder mehrere, z.B. 1, 2, 3, 4 oder 5 der folgenden Reste als Substi- 
tuenten aufweisen k5nnen: SO3H, COOH, ON. CONH2, OH, NH2. NO2, 

30 Halogen, Ci-C4-Alkyl, Ci-C4-Hydroxyalkyl, Carboxy-Ci-C4-alkyl, C1-C4- 

Alkoxy, Ci-C4"Alkylamino, Ci-C4-Dialkylamino, CrC4-Alkylaminocarbonyl, 
CrC4-Dfalkylaminocarbonyl, Ci-C4-Alkylcarbonylamino, N-(Ci-C4- 
Alkylcarbonyl)-N-(CrC4-alkylcarbonyl)amino, Ci-C4"Alkylaminocarbonyloxy, 
Ci-C4-Dialkylaminocarbonyloxy, CrC4-Alkylaminocarbonylamino, C1-C4- 

35 Dialkylaminocarbonylamino, Phenylaminocarbonyloxy, Phenylaminocarbo- 

nylamino, CrC4-Alkoxycarbonylamino, Ci-C4-Hydroxy-CrC4-alkylamino, 
Carboxy-Ci-C4-alkylamlno, Phenylcarbonylamino, CrC4-Alkylsulfony], Ci- 
C4-Alkylaminosulfonyl, Ci-C4-Hydroxyalkylsulfonyl, CrC4- 
Alkylsulfonylamlno, Phenylsulfonyl, Phenylsulfonylamino, Formamid, eln 

40 Rest der Formel SOaNR^^R®^ worin R^® und R^^ unabhangig voneinander 

fOr Wasserstoff, Ci-C4-AIkyl, Formyl, CrC4-Alkylcarbonyl, C1-C4- 
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Alkyloxycarbonyl, NH2-CO Oder Ci-C4-Alkylaminocarbonyl stehen, C1-C4- 
Alkylaminosulfonylamino, Di-CrC4-alkylaminosulfonylamino, Phenylsulfo- 
nylamino, das am Phenylring einen oder zwei Substituenten, ausgewahit 
unter Ci-C4-Alkyl, Ci-C4-Alkoxy oder Halogen aulWeisen kann, oder 5- o- 
5 der 6-gliedriges Heterocyclyl» das gegebenenfalls durch 1 , 2 oder 3 der fol- 

genden Reste: OH, Halogen, Ci-C4-Alkyl oder Phenyl, substituiert ist, wo- 
bei 5-glfedriges aromatisches Heterocyclyl gegebenenfalls am Stickstoff ei- 
ne Phenylgmppe oder Naphthylgruppe trSgt, die gegebenenfalls einen oder 
zwei der folgenden Reste aufweisen kann: OH, SO3H, Ci-C4-Alkyl, 
10 und/oder Ci-C4-Alkoxy; 

Napht\ Napht^ unabhangig voneinander fOr einen von Naphthalin abgeleiteten zwei- 
wertigen Rest stehen, der 1 oder 2 Hydroxysulfonylgruppen aufweist und 
gegebenenfalls 1, 2 oder 3 wettere Substituenten, ausgewahit unter OH, 
NH2, Ci-G4-Alkylamino, Ci-C4-Dialkylamino Ci-C4-Alkylsulfonylamino, Phe- 
nylsulfonylamino, 4-Methylphenylsulfonylamino, Ci-C4-Aikylaminosulfonyl, 
DI-Ci-C4-alkyIaminosulfonyl, Phenylaminosulfonyl, 4- 
Methylphenylaminosulfonyl und Resten NHC(0)R^, worin R'^ fur Wasser- 
stoff, Ci-C4-Alkyl, Maleinyl oder Phenyl, aufweisen kann; 

fQr Pyrazol-1,4-diyl steht, das mit dem Stickstoffatom an die Gruppe A ge- 
bunden Ist und gegebenenfalls einen oder 2 Substituenten aufweist, die 
ausgewahit sind unter Halogen, Ci-C4-Alkyl, Hydroxy oder Ci-C4-AIkoxy; 

unabhangig voneinander fur einen 1 ,3,5-Triazin-2,4-diyl-Rest stehen, der 
gegebenenfalls noch ein Halogenatom, eine Methylgruppe oder eine Me- 
thoxygruppe ais Substituenten aufweist. 



20 

Pyr 



25 Tr\ Tr^ 



30 Hier und im Folgenden steht Ci-C4-Alkyl (sowie die Alkyltelle in Ci-C4-Alkoxy, C1-C4- 
Alkylamino, Di-Ci-C4-alkylamino, Ci-C4-Alkylsulfonyl, CrC4-Hydroxyalkylsulfonyl, Ci- 
C4-Alkylaminosulfonyl. Ci-C4-Alkylaminocarbonyl, Di-Ci-C4-alkylamlnosulfonyl, Di-Ci- 
C4-a!kylaminocarbonyl und Ci-C4-Alkylcarbonylamino und dergleichen fur einen linea- 
ren oder verzweigten aliphatischen Kohlenwassertoffrest wie Methyl, Ethyl, N-Propyl. 

35 Isopropyl, n-Butyl und dergleichen. 



40 



Ci-C4-HydroxyalkyI steht fQr Ci-C4-Alkyl, das eine OH-Gruppe tragt wie 2-Hydroxyethyl. 
Dementsprechend steht Ci-C4-Hydroxyalkylamino fQr CrC4-Alkylamino, das im Alkyl- 
rest eine OH-Gruppe trSgt wie 2-Hydroxyethylamino. 
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CrC4-Carboxyalkyl steht fQr Ci-C4-Alkyl, das eine Carboxylgruppe (COOH-Gruppe) 
trSgt wie Carboxymethyl (CH2COOH) und 2-Carboxyethyl (CH2CH2COOH), Dement- 
sprechend steht Ci-C4-Carboxyall<ylamino fur Ci-C4-Alky!amino, das im Alkyltell erne 
Carboxylgmppe (COOH-Gruppe) tragt wie Carboxymethylamino 
5 (NH-CH2COOH) und 2-Carboxyethylamino (NH-CH2CH2COOH). 

5- Oder 6-gliedriges Heterocyclyl weist in der Regel 1, 2 oder 3 Heteroatome, ausge- 
wafilt unter Stickstoff, Sauerstoff und Schwefel, Insbesondere 1 oder 2 Stlckstoffatome 
und gegebenenfalls ein Sauerstoff- oder Schwefelatom als Ringglieder auf und kann 
10 gesattigt, ungesdttigt oder aromatisch sein. Beispiele fQr gesattigtes Heterocyclyl sind 
Morpholinyl, Piperidinyl, Piperazinyl und Pyrrolldinyl. Beispiele fOr aromatlsches Hete- 
rocyclyl sind Pyridinyl, Pyrazolyl, Oxazolyl, Thiazolyl etc. 

Die Farbstoffe der Formein I bis XV konnen sowolil in freier Form, in Form ihrer Salze 
15 und - sofern zwei durch eine Diazogruppe -N=N- verbundene Reste jeweils einen in 
ortho-Position zur Diazogruppe angeordneten Rest OH, COOH oder NH2 aufweisen - 
als Metallkomplexe eingesetzt werden. 

In den Farbstoffen der Fomieln I bis XIII und XV sind die Reste DK^ und DK^ von aro- 

20 matischen Aminen DK^-NH2 bzw. DK^-NH2 abgeleitet, die im Folgenden auch als 

Diazoniumkomponenten bezeichnet werden. Bei den Aminen DK^-NHa bzw. DK^-NH2 
handelt es sich in der Regel urn gegebenenfalls substituiertes Anilln, gegebenenfalls 
substituiertes a- oder I^Naphtylamin oder urn gegebenenfalls substituierte Aminochi- 
noline. Dementsprechend stehen in der Regel die Reste DK' und DK^ unabhSngig 

25 voneinander fOr von Benzol, Naphthalin oder Chinolin abgeleitete Reste, worin Naph- 
thalin, Chinolin und Benzol gegebenenfalls einen oder mehrere, z.B. 1 , 2 oder 3 Substi- 
tuenten aufweisen. Beispiele fQr Substituenten sind die folgenden Reste: SO3H, 
COOH. OH. NH2, NO2. CN. CONH2, Halogen. Ci-C4-Alkyl. CrC4-Hydroxyalkyl, Carbo- 
xy-Ci-C4-alkyl, Ci-C4-Alkoxy, Ci-C4-Alkylamino, Ci-C4-Dialkylamino, C1-C4- 

30 Alkylaminocarbonyl, Ci-C4-Dialkylaminocarbonyl, CrC4-Alkylamlnocarbonyloxy, C1-C4- 
Dialkylamlnocarbonyloxy, Ci-C4-Alkylaminocarbonylamino, C1-C4- 
Dialkylaminocarbonylamino, Phenylaminocarbonyloxy, Phenylaminocarbonylamino, Ci- 
C4-Alkoxycart)onylamino, Ci-C4-Alkylcarbonylamino, N-(Ci-C4-Alkylcarbonyl)-N-(Ci-C4- 
aikylcarbonyl)amino. Ci-C4-Hydroxy-Ci-C4-alkylamlno. Carboxy-Ci-C4-alkylamino, 

35 Phenylcarbonylamino, Ci-C4-Alkylsulfonyl, Ci-C4-Hydroxyalkylsulfonyl, C1-C4- 

Alkyiaminosulfonyl, CrC4-Alkylsulfonylamino, Phenylsulfonyl, Phenylsulfonylamino, 
Formamid, S02NR^R^, worin und R®^ unabhSngig voneinander fQr Wasserstoff, 
Ci-C4-Alkyl. Formyl, Ci-C4-Alkylcarbonyl, Ci-C4-Alkyloxycarbonyl, NH2-CO, C1-C4- 
Alkylaminocarbonyl stehe, oder 5- Oder 6-glledriges Heterocyclyl, das gegebenenfalls 

40 durch 1, 2 oder 3 der folgenden Reste: OH, Halogen, CrC4-Alkyl oder Phenyl, substitu- 
iert ist, wobei 5-gliedriges aromatlsches Heterocyclyl gegebenenfalls am Stickstoff eine 
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Phenylgruppe oder Naphthylgmppe trSgt. die gegebenenfalls einen Oder zwel der fol- 
genden Reste aufweisen kann: OH, SO3H, Ci-C4-Alkyl, und/oder Ci-C4-Alkoxy; 

Als Amine Dk^-NHa bzw. Dk^-NH2 kommen weiterhin auch 4-Annino-1-phenylpyrazole 
in Betracht, worin der Pyrazolring als auch der Phenylring einen oder nnehrere, z.B. 1, 
2 Oder 3 Substituenten der vorgenannten Art oder eine Gruppe B-SO2- aufweisen, wor- 
in 8 die zuvor genannten Bedeutungen aufwelst In diesen Fallen stelit Dk^ bzw. Dk^ 
insbesondere fQr Pyrazol-4-yl, das in der 1 -Position einen Phenylrest oder eine Gruppe 
der Fonmel A aufweist und gegebenenfalls 1 oder 2 Substituenten tragt, die ausgewShlt 
sind unter Halogen. Ci-C4-Alkyl, Hydroxy. COOH, Hydroxysulfonyl oder Ci-C4-Alkoxy, 

Vorzugsweise stehen Dk^ und Dk^ unabhangig voneinander fur Reste, die von einem 
gegebenenfalls substituiertes Anilin, einem gegebenenfalls substituiertes a- oder B- 
Naphtylamin abgeleitet sind, oder fur eine Gruppe A. 

Belspiele fQr geeignete Amine Dk^-NH2 bzw. Dk^-NH2 sind die im folgenden angegebe- 
nen Verbindungen DK1 bis DK39: 

NH2 NH2 NH2 




OKI 



DK2 



DK3 



DK4 




DK5 



DK6 



DK7 



DK8 




SO3H 



DK9 



DK10 



DK11 



DK12 
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DK31 



DK32 



DK33 



DK34 
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DK38 DK39 

Die Reste Q in den Fomnein DK21 bis DK25 bedeuten Wasserstoff Ci-C4-Alkyl, Carbo- 
5 xy-Ci-C4-aIkyl, Ci-C4-Hydroxyalkyl, CrC4-Alkoxy oder Phenylcarbonyl. 

Geeignete Diazokomponenten sind weiterhin die im folgenden angegebenen Naphthy- 
lamine DK40 bis 59: 4-Amlno-3-liydroxynahpthalin-1-sulfons§ure (DK40), 4-Amino-3- 
hydroxy-6-nitronalipthalin-1 -sulfonsaure (DK41 ), 6-Amlno-4-hydroxynaphtlialin-2- 

10 sulfonsaure (Gammasaure, DK42), 4-Amino-5-hydroxynaphthalin-1 -sulfonsaure (Chi- 
kago-S-Saure, DK43), 4-Amino-5-hydroxynaphthaIin-2,7-disulfonsaure (H-SSure 
DK44), 4-Amino-5-hydroxynaphthalin-1,7-disuifonsaure (K-Saure, DK45), 8- 
Amlnonaplithalin-2-suifonsaure (Clevesaure 7, DK46), 6-Amlnonaphthalin-1- 
sulfonsaure (D-Saure. DK47), 4-Amlnonaphthalln-2,7-sulfonsaure (DK48), 5- 

15 Aminonaphthalin-2-sulfonsaure {DK49), 7-Amlno-4,8-dihydroxynaphthalin-2- 

sulfonsaure (DK50), 2-Amino-5-hydroxynaphthalin-1,7-disulfonsaure (DK51), 3-Amino- 
5-hydroxynaphthalin-2,7-disulfonsaure (DK52), 3-Amino-1 ,5-disulfonsaure (DK53), 7- 
Aminonaphthalin-1 -sulfonsaure (DK54), 4-Aminonaphthalin-1 -sulfonsaure (DK55). 5- 
Aminonaphthalln-1 -sulfonsaure (DK56), 7-Aminonaphthalin-1 ,3,5-trisulfonsaure 

20 (DK57), 4-Amlno-3-hydroxy-7-[(4-nriethylphenyl)sulfonylamino]nahpthalln-1-sulfons§ure 
(DK58) und 7-Amino-4-hydroxynaphthalln-2-sulfonsaure (l-Saure, DK59), 

Beispiele fOr geeignete Monoamine Dk^-NH2 bzw. Dk^-NHa sind weiterhin die Im fol- 
genden angegebenen Verbindungen DK60 bis DK83: 

NH 

25 DK60 DK61 DK62 DK63 DK64 
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OMe 



DK65 DK66 DK67 DK68 DK69 




DK70 DK71 DK72 DK73 DK74 




5 DK75 DK76 DK77 DK78 DK79 




DK80 DK81 DK82 DK83 



Als Reste Kk"* und Kk^ kommen grundsStzlich alle ein-, zwel- oder dreiwertlgen, als 
10 Reste Kk^ alle einwertigen aromatischen Reste in Betracht, die sich von einem gege- 
benenfalls substituierten Benzol, Napiitlialln, Pyrazol, Diplnenylamin, Diplienyimethan, 
Pyridln, Pyrimidin oder Dipfienylether ableiten. die noch 1 , 2 oder 3 freie Positionen 
aufweisen, auf die sukzessive ein-, zwei- oder dreimal eine Diazoniumverbindung ge- 
kuppelt werden kann. Die den Resten Kk\ Kk^ und Kk^ zugrundeliegenden Verbindun- 
15 gen werden im folgenden auch als Kupplungskomponente bezeiclinet. 

Geeignet Kupplungskomponenten sind belspielsweise von Benzol abgeleltete Verbin- 
dungen der allgemelnen Forme! Kk-A, von Naphthaiin abgeleitete Verbindungen der 
Formel Kk-B, von Chinolin abgeleitete Verbindungen der Formel Kk-C, von Pyrazol 
20 abgeleitete Verbindungen der Formel Kk-D, von Diplienyimethan abgeleitete Verbin- 
dungen der Formel Kk-E von Diphenylamin abgeleiteten Verbindungen der Formel Kk- 
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F, von Pyridin abgeleitete Verbindungen der Formel Kk-G und von Pyrldon abgeieitete 
Verbindungen der Formel Kk-H: 



5 




(Kk-F) 



10 In der FonTiel Kk-A stehen R^^ fOr NH2, OH. Ci-C4-Alkoxy, Ci-C4-Alkylamino, DI-C1-C4- 
alkylamino, Hydroxy-Ci-C4-alkylamino, Carboxy-Ci-C4-a!kylamino, C1-C4- 
Alkylcarbonylamino Oder Phenylamino, R''^ fOr Wasserstoff, NH2, OH, Gi-C4-Alkoxy. 
Hydroxy-Ci-C4-alkylamino, Carboxy-Ci-C4-alkylamfno, Ci-C4-Alkylamino, Dl-Ci-C4- 
alkylamino und R^^ fOr Wasserstoff, Ci-C4-AIkyl, CrC4-Alkoxy, C1-C4- 

15 Alkylaminocarbonyloxy, CrC4-Dialkylaminocarbonylo5cy, C1-G4- 

Alkylaminocarbonylamino, CrC4-DialkylaminocarbonyIamino, Phenylaminocarbonylo- 
xy, Phenylaminocarbonylamino, CrC4-Alkoxycarbonyfamino, SO3H, C1-C4- 
Alkylsulfonyl, Ci-C4-Hydroxyalkylsulfonyl, COOH. CI, Br, F, SOaNR^^R^^ NO2, oder 
NH2, wobei R^® und R^'^ unabhSngig voneinander fQr Wasserstoff, Ci-C4-Alkyl, Fomnyl, 

20 CrC4-Alkylcarbonyl, Ci-C4-Alkyloxycarbonyl. NH2-CO, Ci-C4-Alkylannlnocarbonyl ste- 
hen. 



In-Formel Kk-B stehen R^"* und R^® unabhangig voneinander fur Wasserstoff oderwei- 
sen eine der als R^** genannten Bedeutungen auf, wobei R^^ auch fQr SO3H stehen 
25 kann. R^^ steht fQr Wasserstoff. OH. SO3H, Ci-C4-Alkylsulfonylamino, CrC4- 

Alkylaminosulfonyl. Ci-C4-AlkylaminosulfonyIamino, Di-CrC4-alkylaminosulfonylamino. 
CrC4-Alkoxycarbonylamino, Phenylsulfonylamino, das am Phenylring einen oder zwel 
Substituenten, ausgewShlt unter Ci-C4-Alkyl. Ci-C4-Alkoxy oder Halogen aiifweisen 
kann. R^^ steht fQr Wasserstoff, OH oder eine Gruppe SO3H. 
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In Formel Kk-C stehen R^® bis unabhangig voneinander f Qr Wasserstoff, OH Oder 
Ci-C4-AlkyL 

In Formel Kk-D steht R^^ fur Wasserstoff, Phenyl oder Naphthyl, wobei die 2 
5 letztgenannten Gruppen 1 , 2 oder 3 Substituenten aufweisen konnen, die ausgewahit 
sind unter Wasserstoff, OH, Halogen, Ci-CMIkyl, SO3H. NO2 und der zuvor definierten 
Gruppe B-SO2-. In einer AusfQhrungsform der Erfindung steht R^^ fur eine der zuvor 
definierten Gruppen A und insbesondere fQr eine der Gruppen A1 bis 12. R^ bedeutet 
Wasserstoff, COOH oder Ci-C4-Alkyl. 

10 

In Fonnel Kk-E bedeuten R^^ und R^^ unabhangig voneinander Wasserstoff, COOH, 
Hydroxy oder Ci"C4-AIkyK R^"* und R^® stehen unabhangig voneinander Wasserstoff, 
Hydroxy oder Ci-C4-Alkyl, 

15 In Fonmel Kk-F bedeuten R^ und R^ unabhangig voneinander Wasserstoff, SO3H, 
COOH, Hydroxy oder Ci-C4-Alkyl. R^ und R^ stehen unabhSnglg voneinander Was- 
serstoff, Hydroxy oder Ci-C4-Alkyl, 

In Formel Kk-G bedeuten R^^, R'*^ R^° und R^^ unabhangig voneinander Wasserstoff, 
20 SO3H. COOH, NH2, CN. Hydroxy oder Ci-C4-Alkyl. 

In Fonnel Kk-H bedeuten R®^, R^, R^ und R^ unabhangig voneinander Wasserstoff, 
SO3H, COOH, NH2, CN, Hydroxy oder Ci-C4-Alkyl. 

25 Beispiele fur Kupplungskomponenten der Formel Kk-A sind die vorgenannten Anilin- 
verbindungen DK3, DK4, DK6. DK7, DK11, DK13. DK14, DK15, DK18. DK21 bis 
DK27, DK29, DK30, DK33. DK36, DK38, DK39, weiterhin Salicylsaure (Kk1), 3- 
Aminophenol (Kk2), Resorcin (Kk3), 3-Phenylaminophenol (Kk4), 1 ,3-Diaminobenzol 
(Kk5), 3-Acetylamino-Anilin (Kk6), 2-Nitro-Anllln (Kk7), 3-(Diethylamino)phenol (Kk8), 

30 3-(Morpholin-1-yl)phenol (Kk9), 3-(Diethylamino)anilin (Kk10), N-Acetyl-3- 
(diethylamlno)anilln (Kk11), N-(3-Hydroxyphenyl)glycin (Kk12), 3-(2- 
HydroxyethyOaminophenol (Kk13), 2,4-Djaminotoluol (Kk14), 2.4-Diaminobenzol- 
sulfonsSure (Kk15). 2,4-Diamlno-1-nitrobenzol (Kk16), N-(3-Amino-6-methylphenyl)- 
glycin (Kk17), 2,4-Diamino-5-methylbenzolsulfonsaure (Kk18), 2,4-Diamino-1- 

35 hydroxybenzol (Kk54), 2,4-Diamino-1-methoxybenzol (Kk55). 2,4-Diamino-1" 

chloHDbenzol (Kk56), 1 ,2,4-Triamlnobenzol (Kk57), 3-(Dimethylamino)-anllln (Kk58), 3- 
(Dimethylamino)-l-nitrobenzol (Kk59), 2-(N,N-Dlethylamino)-4-acetylamino-1- 
methoxybenzol (Kk60), 2-(N,N-Diethylamino)-4-amino-1-methoxybenzol (Kk61), 2,4- 
Dlamlno-1-benzolsulfonamld (Kk62), 2-Amlno-4-acetylamlno-1-methoxybenzol (Kk63), 

40 2-Amino-4-acetylamlno-1 -chlorbenzol (Kk64), 2,4-Diamino-1 -methytsulfonylbenzol, 
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(Kk65), 2.4-Dlamino-1-ethylsulfonylben2ol, (Kk66) und 2,4-DiaminO"1-(2- 
hydroxyethyl)sulfonylbenzol (Kk67). 

Beispiele fOr Kupplungskomponenten der Formel Kk-B sind 2-Naphthol (Kk19), 2- 
5 Phenylaminonaphthalin (Kk20), 4-Methyl-1-Naphthol (Kk21), 8-Methoxycarbonylamino- 
2-naphthol (Kk22). 8-Acetylamino-2-naphthol (Kk23). 8-Methylaminosulfonyl-2- 
naphthol (Kk24), 8-Dimethylaminosulfonylamino-2-naphthol (Kk25), 6-[(4- 
Methylphenyl)sulfonyl]amino-4-hydroxynaphthalin-2--sulfonsaure (Kk26), 8-Phenyl- 
aminonaphthalin-1 -sulfonsSure (Kk27). 6-Amino4-hydroxynaphthalin-2-sulfonsaure 

10 (DK42), 4-Amino-5-hydroxynaphthaIin-1-sulfonsaure (DK43), 7-Amino-4- 
hydroxynaphthalin-2-sulfonsaure (DK59), 4-Amino-5-hydroxynaphthalfn-2,7- 
disulfonsaure (DK44), 4-Amino-5-hydroxynaphthalin-1,7-disulfonsaure (DK45), 8- 
Aminonaphthalin-2-sulfonsaure (DK46), 6-Aminonaphthalin-1-sulfonsaure (DK47), 4- 
Anninonaphthalin-2,7-sulfonsaure (DK48), 4-Hydroxynaphthalin-2,7-disulfonsaure 

15 (Kk28), 3-Hydroxynaphthalin-2,7-disulfonsaure (Kk29), 4-(Phenylcarbonyl)amlno-5- 
hydroxynaphthalin-2,7-disulfonsaure (KkSO), 4,6-Dihydroxynaphthalin-2-suIfonsaure 
(Kk31). 4.5-Dihydroxynaphthalin-2.7-disulfonsaure (Kk32), 4-(Phenylcarbonyl)amino-5- 
hydroxynaphthalin-1-sulfonsaure (Kk33), 4-Hydroxynaphthalin«1-sulfonsaure (Kk34), 
4,5-Dihydroxynaphthalin-1 -sulfonsaure (Kk35), 5-Aminonaphthalin-2-sulfons&ure 

20 (DK49), 7-Hydroxynaphthalin-1,3-disulfonsaure (Kk36), 7-Amino-4,8- 

dihydroxynaphthalin-2-sulfonsaure (DK50), 8-Hydroxynaphthalin-1 -sulfonsaure (Kk37), 
2-Amino-5-hydroxynaphthalin-1 ,7-disulfons3ure (DK51 ). 3~Amino-5-hydroxynaphthalin- 
2,7-disulfonsaure (DK52), 3-Amlno-1 ,5-dlsuifonsaure (DK53), 4,6-Dihydroxy-7- 
hydroxycarbonylnaphthalin-2-sulfonsaure (Kk38), 7-Aminonaphthalin-1 -sulfonsSure 

25 {DK54), 4-Aminonaphthalin-1 -sulfonsaure (DK55), 5-Amlnonaphthalin-1 -sulfonsaure 
(DK56) 7-Aminonaphthalin-1 ,3,5-trisulfonsaure (DK57) und 4-Acetylamino-5- 
hydroxynaphthalin-2,7-dlsulfonsaure (Kk39). 

Beispiele fOr Kupplungskomponenten Kk-C sind 2,4-Dihydroxychinolin (Kk40) und 8- 
30 Hydroxychinolin (Kk41 ). 

Beispiele fQr Kupplungskomponenten Kk-D sind 3-Methyl-5-hydroxypyrazol (Kk42), 1- 
Phenyl-3-methyl-5-hydroxypyrazol (Kk43), 1 -[4-(2-Hydroxysulfonyloxyethyl)-2- 
hydroxysulfonylphenyl]-3-methyl-5-hydroxypyrazol (Kk44), 1-[4-(2- 
35 Hydroxysulfonyloxyethyl)-2-hydroxysulfonylphenyl]-5-hydroxypyrazol-3-carbonsaure 
(Kk45), 1-[4-Hydroxysulfonylphenyl]-5-hydroxypyrazol-3-carbonsaure (Kk46) und 1-[6- 
HydroxysulfonylnaphthaIin-2-yl]-5-hydrox-3-methylypyrazol (Kk47), 1-[4- 
HydroxysulfonylphenylJ- 3-methyl-5-hydroxypyra2ol (Kk48). 

40 Ein Befspiei fQr Kupplungskomponenten Kk-E 1st 4,4'-D[hydroxydlphenylmethan-3,3 - 
dicarbonsaure (Kk49). 
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Ein Belspiel fur eine Kupplungskomponente Kk-F 1st 4,4'-DihydroxydiphenyIamln 
(Kk50). 

5 Ein Beispiel fOr eine Kupplungskomponente Kk-G 1st 2,6-diamino-pyridin (Kk51). 

Beispiele fQr Kupplungskomponenten Kk-H sind 1-!\/lethyl-2-pyridon (Kk52) und 3- 
Cyano-4-methyl-6-hydroxy-1 -ethylpyridon (Kk53). 

10 Geeignete Reste Kk^ sind insbesondere einwertige von einem gegebenenfalls substltu- 
ierten Benzol oder Naphthalin abgeleitete Reste, z.B. die von den Kupplungskompo- 
nenten Kk-A und Kk-B abgeieiteten einwertige Reste wie die von den Anilinverbindun- 
gen DK3, DK4, DK6, DK7, DK11, DK13, DK14, DK15, DK18, DK21 bis DK27, DK29, 
DK30. DK33. DK36, DK38, DK39. DK42 bis DK83, Kk1 bis Kk48 und Kk51 bis Kk67 

1 5 abgeieiteten Reste, 

Bel den Resten Tk^ und Tk^ handelt es sich um zweiwertige aromatische Reste, die 
sich von aromatischen DIaminen der Fonmeln Tk\NH2)2 bzw. Tk^(NH2)2 ableiten. Diese 
Diamine werden im Folgenden auch als Tetraazokomponente bezeichnet. 



Geeignete Tetraazokomponenten sind beispielsweise von Benzol abgeleitete Verbin- 
dungen der allgemeinen Formel Tk-A, von Diphenyl abgeleitete Verbindungen der For- 
mel Tk-B, von Phenylbenzimidazol abgeleitete Verbindungen der Formel Tk-C, von 
Diphenylmethan abgeleitete Verbindungen der Formel Tk-D, von Dfphenylamin abge- 
25 leitete Verbindungen der Formel Tk-E, von Phenyisulfonylbenzol abgeieiteten 
Verbindungen der Formel Tk-F, von Phenylaminosulfonylbenzol abgeieiteten 
Verbindungen der Formel Tk-G, von Stilben abgeieiteten Verbindungen der Formel Tk- 
H und von Phenylaminocarbonylbenzol abgeieiteten Verbindungen der Formel Tk-J: 
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In Formel Tk-A steht R^'' beispielsweise fDr Wasserstoff, Ci-C4-Alkyl, Ci-C4-Alkoxy, 
COOH Oder SO3H. Vorzugsweise sind die beiden NHe-Gruppen in para-Position zuein- 
ander angeordnet. Beispiele fQr Verbindungen der Formel Tk-A sind 1 ,4- 
Dlaminobenzol (Tk1), 1 ,4-Diannino-2-methoxybenzol (Tk2), 2,5-Diamlnobenzoesaure 
10 (Tk3) und 2,5-Dlamlnobenzolsulfonsaure (Tk4). 

In Formel Tk-B stehen R^^ und R^^ unabhangig voneinander beispielsweise fur Was- 
serstoff, OH, Ci-C4-Alkyl. Ci-C4-Alkoxy, COOH oder SO3H. Vorzugsweise sind die bei- 
den NHz-Gruppen in der 4- und der 4 -Position angeordnet. Beispiele fur Verbindungen 
15 der Formel Tk-B sind 4,4-Diaminobiplienyl (Tk5), 4,4'-Diamino-3,3-dimethylbiphenyl 
Tk6), 4,4 -Dlamino-3,3'-dimethoxyb!phenyl (Tk7), 4,4'-Diamino-3,3'-dlhydroxybiphenyl 
(Tk8), 4,4 -Diamino-3-hydroxysulfonylbiphenyl (Tk9), 4,4 -Diamino-3,3"- 
bis(hydroxysulfonyl)biphenyl (TklO) und 4,4"Diamlno-3,3'-dicarboxyblphenyl (Tk11), 

20 In Formel Tk-C stehen R^ und R^^ unabhangig voneinander beispielsweise fur Was- 
serstoff, OH, Ci-C4-Alkyl Oder Ci-C4-Alkoxy. Ein Beispiel fQr eine Verbindung der For- 
mel Tk-C ist 6-Amino-2-[4-aminophenyl]benzimidazol (Tk12). 

In Formel Tk-D stehen R^ und R^^ unabhSngig voneinander beispielsweise fQr Was- 
25 serstoff, OH, Ci-C4-Alkyl, Ci-C4-Alkoxy. COOH oder SO3H. Vorzugsweise sind die bei- 
den NHa-Gruppen in der 4- und der 4 -Position angeordnet. Beispiele fur Verbindungen 
Tk-D sind Bis(4-aminophenyl)methan (Tk13), Bis(4-amino-3-carboxyphenyl)methan 
(Tk14) und Bis(4-amino-3-methylphenyl)methan (Tk15). 

30 In Formel Tk-E stehen R^® und R^® unabhangig voneinander beispielsweise fQr Was- 
serstoff, OH, Ci-C4-Alkyl, Ci-C4-Alkoxy, COOH oder SO3H. Vorzugsweise sind die bei- 
den NH2-Gnjppen In der 4- und der 4'-Position angeordnet Ein Beispiel fQr eine Ver- 
bindung Tk-E ist (4-Aminophenyl)(4'-amino-2'-hydroxysulfonylphenyl)amin oder 4,4'- 
diaminodiphenylamin-2-sulfonsaure (Tkl 6). 
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In Formel Tk-F stehen R"*^ urid R'*^ unabhSngig voneinander beispielsweise fQr Was- 
serstoff, OH, Ci-C4-Alkyl, Ci-C4-Alkoxy. COOH oder SO3H. Vorzugsweise sind die bel- 
den NHrGruppen in der 4- und der 4 -Position angeordnet Ein Beispiel fQr eine Ver- 
bindung Tk-F ist Bis-(4-aminophenyl)sulfon (Tk17). 

5 

In Formel Tk-G stehen R"*^ und R"*^ unabhangig voneinander beispielsweise fQr Was- 
serstoff, OH, Ci-C4-Alkyl, Ci-C4-Alkoxy, COOH oder SO3H. Vorzugsweise sind die bei- 
den NH2-Gruppen in der 4- und der 4'-Position angeordnet. Ein Beispiel fQr eine Ver- 
bindung Tk-G ist N-(4-Aminoplienyl)-4-aminobenzolsulfonamld (Tk18). 

10 

In Formel Tk-H stehen R"*^ und R"*^ unabhangig voneinander beispielsweise fQr Was- 
serstoff, Ci-C4-Alkyl. COOH oder SO3H. Vorzugsweise sind die beiden NH2-Gruppen In 
der 4- und der 4 -Position angeordnet. Ein Beispiel fQr eine Verbindung Tk-H ist 1 ,2- 
Bis-(4-amino-2-hydroxysulfonylphenyl)ethen (Flavonsaure. Tk19). 

15 

In Formel Tk-J stehen R"^ und R'*'^ unabhangig voneinander beispielsweise fQr Was- 
serstoff, OH, Ci-C4-Alkyl, CrC4-Alkoxy, COOH oder SO3H, Vorzugsweise sind die bei- 
den NH2-Gruppen in der 4- und der 4'-Posltion angeordnet. Ein Beispiel fur eine Ver- 
bindung Tk-J ist N-(4 -Aminophenyl)-4-aminobenzoesaureamld (Tk20). 

20 

Bevorzugte Reste Napht** und Napht^ gehorchen der aligemelnen Formel Napht-ll: 




25 worin R^ und R^ unabhangig voneinander Wasserstoff, OH, NH2 oder NHC(0)R^ be- 
deuten, worin R^ fQr Wasserstoff, CrC4-Alkyl, Maleinyl oder Phenyl steht, und wenlgs- 
tens einer der Reste R^ und R^ von Wasserstoffverschieden ist, die Bindungen zu 
den Azogruppen darstellen, s und t fQr 0 oder 1 stehen. Vorzugsweise hat die Summe 
s + 1 den Wert 1 oder 2. 

30 

Beispiele fOr geeignete Reste Napht'' bzw. Napht^ umfassen die nachfolgend aufge- 
fQhrten Reste 11-1 bis 11-14: 

2-Hydroxysulfonyl-4-hydroxynaphthalin-3,6-diyl (11-1), 

6- Amino-2-hydroxysulfonyl-4-hydroxynaphthalin-3,5-diyl (11-2), 
35 1 -Hydroxysulfonyl-5-hydroxynaphthalin-4,6-diyl (11-3). 

4-Amino-1 -hydroxysulfonyl-5-hydroxynaphthalin-3,6-diyl (11-4), 
2-Hydroxysulfonyl-4-hydroxynaphthalin-3,7-diyl (1 1-5), 

7- Amino-2-hydroxysulfonyl-4-hydroxynaphthalin-3,8-diyl (11-6), 
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5-Hydroxy-2,7-bishydroxysulfonylnaphthalin-4,6-cliyl (11-7), 

4- Amino-5-hydroxy-2.7-bjshydroxysulfonylnaphthalin-3.6-diyl (11-8), 

5- Hydroxy-1 ,7-bishydroxysulfonylnaphthalln-4,6-diyl (11-9), 

4- Amino-5-hydroxy-1 ,7-bishydroxysulfonylnaphthalin-3,6-diyl (11-1 0), 
5 2-Hydroxysulfonylnaphthalin-5.8-diyl (11-1 1 ), 

2- Amino-5-hydroxy-1 ,7-bishydroxysulfonylnaphthalin-3,6-diyl (11-1 2), 

5- Hydroxy-2.7-bishydroxysulfonylnaphthalin-3,6-diyl (11-1 3), 

3- Amino-5-hydroxy-2,7-bishydroxysulfonylnaphthaIin-4,6-diyl (11-14), 
2-Hydroxysulfonylnaphthalin-5,8-diyl (11-15) und 

10 1-Hydroxysulfonylnaphthalin-5,8-diyl (11-16). 

Bei den Resten L, M, P und R handelt es sich um zweiwertige, von Benzol Oder Naph- 
thalin abgeleitete Reste, z.B. von den Kupplungskomponenten der Formeln Kk-A und 
Kk-B abgeleitete Reste sowie von den vorgenannten Dlazokomponenten abgeleitete 
15 Reste, die noch eine freie Position aufweisen, auf die eine DIazoniumverbindung ge- 
kuppelt warden kann. Belspiele hlerfOr slnd die Anillnverbindungen DK3, DK4, DK6, 
DK7, DK11, DK13. DK14. DK15, DK18. DK21 bis DK27, DK29, DK30, DK33, DK36,* 
DK38, DK39, und DK60 bis DK83 sowie die Naphthylamine DK42 bis DK59. 

20 Unter den vorgenannten Verbindungen der Formeln I bis XV sind die Farbstoffe der 
allgemeinen Formeln lla, Ilia und IVa besonders bevorzugt: 

Dk^-N=N-Napht^-N=N-Tk^[-N=N-Kk^]k[-N=N-Dk^n (lla) 

25 Dk^-N=N-Napht'-N=N-Tk'-N=N-Kk^-N=N-Tk^.N=N-Napht^-N=N-Dk2 (Ilia) 

Dk^-N=N-Napht^-N=N-Tk^-N=N-Napht^-N=N-Dk^ (IVa) 

In den Formeln lla. Ilia und IVa haben Dk\ Dk^ Napht\ Napht^, Kk\ JK\ Tk^ und Kk^ 
30 die zuvor genannten Bedeutungen, wobel einer oder beide Reste Dk^ und Dk^ fOr ei- 
nen Rest der Fonmel A, wie zuvor definlert, stehen und insbesondere eine der Reste 
A1 bis A12 bedeuten. Die Zahlen n und k stehen fOr 0 oder 1, wobef n+ k = 1 oder 2 ist. 
Derartige Verbindungen sind neu, wenn Tk^ in Formal lla niclit fQr einen von Dipheny- 
lamin abgeleiteten Rest steht, wenn k = 0 ist. Derartige Verbindungen und deren Mi- 
35 schungen sind daher ebenfalls Gegenstand der vorliegenden Erfindung. 

Eine besonders bevorzugte Ausfuhrungsform der Farbstoffe II bzw. lla sind die Farb- 
stoffe der allgemeinen Formel lib 
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worin A, Dk^, Napht^ und Kk^ die zuvor genannten Bedeutungen aufweisen, n fOr 0 
Oder 1 steht, und worin Tk^ fOr einen von Diphenyl, DIphenylmethan, 2- 
Phenylbenzimidazcl, Phenylsulfonylbenzol, Phenylamlnosuffonylbenzol, Diphenylamin. 
Stilben Oder Phenylaminocarbonylbenzol abgeleiteten, zweiwertigen Rest steht, der 
5 gegebenenfalls einen oder melirere der folgenden Reste als Substituenten aufweisen 
kann: SO3H, COOH. OH. NH2, NO2, Halogen, Ci-CMlkyI, wobei Tk^ niclit fur einen 
von Diphenylamin abgeleiteten Rest steht, wenn n = 0 ist, und wobei Rest Dk^ auch fur 
einen Rest der Fomnel A, wie zuvor definiert, stehen kann. Farbstoffe der allgemeinen 
Fomnel lib und insbesondere deren Mischungen sind etn besonders bevorzugter Ge- 
1 0 genstand der vorliegenden Erfindung. 

Unterden erfindungsgemaiSen Farbstoffen der allgemeinen Formein Ila, lib, Ilia und 
IVa sind solche Farbstoffe besonders bevorzugt, worin wenigstens eine der Gruppen 
Tk^ und/oder Tk^ fOr einen Rest der Formel 

15 




steht, worin die Bindungen zu den Azogruppen darsteilen. 

20 Unter den Verbindungen der allgemeinen Formein Ila, lib. Ilia und IVa sind solche 
Farbstoffe besonders bevorzugt, worin Napht^ und/oder Napht^ fOr einen bivalenten 
Rest der oben definierten allgemeinen Formel Naphth-ll stehen und insbesondere die 
dort aufgefiihrten konkreten Bedeutungen besitzen. 

25 Unter den Verbindungen der allgemeinen Formein Ila, lib, ilia und IVa sind solche 
Farbstoffe besonders bevorzugt, worin einer oder beide der Reste Dk** und Dk^ fur ei- 
nen der zuvor definierten Reste A1 bis A12 stehen. 

In den Farbstoffen der allgemeinen Formel lib steht Kk^ beispielsweise fOr einen von 
30 den Kupplungskomponenten der Formein Kk1 bis Kk67, DK3, DK4, DK6, DK7, DK11, 
DK13, DK14, DK15, DK18, DK21 bis DK27, DK29, DK30, DK33, DK36, DK38, DK39 
Oder DK42 bis DK83 abgeleiteten Rest. Unter den Farbstoffen der Formel Ila, lib und 
Ilia sind insbesondere solche bevorzugt, worin Kk^ von einer Verbindung Kk-A abgelei- 
tet ist. 

35 

Besonders bevorzugt sind Mischungen der Farbstoffe der allgemeinen Formel lib. Die 
Mischungen der Farbstoffe lib bestehen aus wenigstens zwei, z.B. 2, 3 oder 4 indivi- 
duellen Farbstoffen lib. Die Menge des indivlduellen Farbstoffs lib betragt wenigstens 
10 Mol% und insbesondere wenigstens 20 Mol-%, bezogen auf die Gesamtmenge an 
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Farbstoff F. Bevorzugt sind Mischungen aus zwei Farbstoffen F, worin die Elnzelkom- 
ponenten im MolverhSltnis im Berelch von 9:1 bis 1:9, insbesondere Im Bereich von 2:8 
bis 8:2 und besonders bevorzugt Im Bereich von 3:7 bis 7:3 iiegen. Eine besonders 
bevorzugte AusfQIirungsform sind IVIischungen von Farbstoffen lib, worin die Individuel- 
5 len Farbstoffe sicli nur in dem Rest Kl<^ untersctieiden. 

Die Herstellung der erfindungsgemali zur Anwendung kommenden Azofarbstoffe der 
allgemeinen Formein I bis XV und ihrer IVIetallkomplexe erfolgt in an sich bekannter 
Weise durch eine nnehrstufige Diazotierung/Kupplungs-Sequenz, wobel der Farbstoff 

10 durch sukzessives Diazotieren/Kuppein aufgebaut warden, d.h. die VerknQpfung der 
einzelnen Bausteine Diazogruppen oder NH-Gruppen erfolgt sukzessive, oder durch 
eine konvergente Synthese, d.h. IVIoiekOlgruppen des Farbstoffs, die bereits Dia- 
zogruppen Oder NH-Gruppen aufweisen, werden generiert und anschliefiend Qber eine 
weitere Diazotierung/Kupptung mit einem weiteren MolekQIteil des Farbstoffs, das e- 

15 benfalls bereits eine oder mehrere Diazogruppen aufwelst, verknQpft, gegebenenfalls 
vermittels einer Kupplungs- oder Tetraazokomponente. 

Belm sukzessiven Diazotieren/Kuppein wird beispielsweise zunachst die Diazonium- 
komponenten Dk^ bzw. Dk^ diazotiert und auf eine Gruppe Napht\ bzw. Napht^, Kk** 
20 oder Kk^ oder auf eine Gruppe P oder R gekuppelt, anschliefiend wird das Reaktions- 
produkt erneut diazotiert, und auf einen weiteren Kupplungspartner gekuppelt und die- 
ser Vorgang gegebenenfalls wiederholt, bis der Farbstoff aufgebaut 1st. Altemativ kann 
bei der sukzessiven Synthese auch das Reaktionsprodukt der ersten Kupplung mit 
einer oder mehreren Diazonlumverbindungen nacheinander umgesetzt werden. 

25 

Beim sukzessiven Kuppein kann man auch zunachst eine Tetrazokomponente 
Tk'*(NH2)2 bzw. Tk^(NH2)2 in das entsprechende Tetrazoniumsalz QberfQhren und 
nacheinander mit Kupplungspartnern Kk\ P, Napht\ Napht^ etc. umsetzen und an- 
schliellend weitere DIazotierungs/Kupplunsgreaktlonen durchfOhren. 

30 

Mischungen zweler oder mehrerer Farbstoffe F kann man sowohl durch Vermischen 
der gewQnschten Mischungspartner herstellen, als auch durch Einsatz von Mischungen 
der zur Herstellung der Farbstoffe F eingesetzten Ausgangsmaterialien. Mischungen 
von Azofarbstoffen I bis XV kann man beispielsweise dadurch herstellen, dass man bei 

35 der Herstellung Mischungen wenigstens zweier Amine Dk^-NH2, Dk^-NH2 oder A-NH2, 
Mischungen wenigstens zweier Kupplungskomponenten H-Kk^ bzw. H-Kk^, Mischun- 
gen wenigstens zweier Tetrazokomponenten (H2N)2-Tk^ bzw. (H2N)2-Tk^ oder Mi- 
schungen wenigstens zweier verschiedener Verbindungen Napth^Ha bzw. Napth^H2 
einsetzt. Selbstverstandlich kann man auch Mischungen aus 3 oder mehr Komponen- 

40 ten einsetzen. 
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Entsprechend dem gewunschten Mischungsverhaitnis der Farbstoffe F in der MIschung 
wird man bei der Herstellung des Farbstoffs F eine Mischung des jeweiligen Aus- 
gangsmaterials einsetzen, in welchem das individuelle Ausgangsmaterial in einer Man- 
ge von wengistens 10 Mol-%, insbesondere wenigstens 20 nnol-%, besonders bevor- 
5 zugt wenigstens 30 Mol-%, bezogen auf die Mischung vorliegt. Bei Miscliungen zweier 
Ausgangsmaterialien, z,B. bei einer Mischung zweier Kupplungskomponenten H-Kk(1) 
bzw. H-Kk(2), Oder bei Mischungen zweier Diazokomponenten oder be! Mischung 
zweier Tetrazokomponenten liegt das MolverhSltnis der Einzelbestandteile der Mi- 
schung im Bereich von 9:1 bis 1:9, Insbesondere Im Bereich von 8:2 bis 2:8 und be- 
10 senders bevorzugt im Bereich von 3:7 bis 7:3. 

Die Herstellung der Azofarbstoffe der allgemeinen Formein I bis XV wird nunmehr ex- 
emplarisch anhand der Herstellung der Farbstoffe der allgemeinen Formel lib eriautert. 
Die hierzu angewendeten Methoden lassen sich in an sich bekannter Weise zum Auf- 

15 bau anderer Azofarbstoffe der allgemeinen Formein I bis XV modifizieren. Farbstoffe 
der allgemeinen Formel II b kdnnen bespielsweise hergestellt werden, indem man in 
einem ersten Schritt die der Tetrazokomponente Tk^ zugrundeliegende Diamino- 
Verbindung Tk^(NH2)2 tetrazotiert und anschlieliend zunachst auf die dem Rest Napht^ 
zugrundeliegende Naphthalinverbindung Napht^Ha gekuppelt. Anschliefiend kuppelt 

20 man auf die so erhaltene Diazonium-Verbindung H-Napht''-N=N-Tk^-N2* eine Dlazoni- 
umverbindung Dk'^-Na* bzw. A-N2*, wobei man die Verbindung 
Dk^-N=N-Napht^-N=N-Tk^-isi2* bzw. A-N=N-Napht^-N=N-Tk^-N2* erhSlt. Diese Verbin- 
dung kuppelt man auf die eine Kupplungskomponente Kk^H, wobei man die Verbin- 
dung der Formel lib mit n = 0 erhSIt Alternativ kann man die Diazonium-Veri^indung 

25 H-Napht^-N=N-Tk^-N2* auf die eine Kupplungskomponente Kk^H kuppeln, wobei man 
die Verbindung, H-Napht^-N=N-Tk^-N=N-Kk^ erhSlt. Hierauf kuppelt man eine Diazoni- 
umverbindung Dk^-N2'*' bzw. A-N2*, wobei man den Farbstoff der Formel lib mit n = 0 
erhalt. 

30 Farbstoffe der Formel lib kann man auRerdem hersteilen, indem man die Verbindung 
Dk^-N2* bzw. A-N2* auf eine Verbindung Napht^H2 kuppelt, wobei man die Verbindung 
der Fonnel Dk^-N=N-Napht^-H bzw. A-N=N-Napht^-H erhalt. Auf diese Verbindung 
kuppelt man dann das der Tetrazokomponente Tk^ zugrundeliegende Tetrazotie- 
rungsprodukt der Diamino-Verbindung Tk\NH2)2, wobei man die Verbindung 

35 Dk^-N=N-Napht^-N=N-Tk^-N2* bzw. A-N=N-Napht^-N=N-Tk^-N2* erhalt. Diese Verbin- 
dung kuppelt man auf die eine Kupplungskomponente Kk^H, wobei man den Farbstoff 
der Formel lib mit n = 0 erhalt. 

Farbstoffe der allgemeinen Formel lib k5nnen aufierdem hergestellt werden, indem 
40 man in einem ersten Schritt die der Tetrazokomponente Tk^ zugrundeliegende Diami- 
no-Verbindung Tk\NH2)2 tetrazotiert und anschlieliend zunachst auf die Kupplungs- 



wo 2005/040490 PCT/EP2004/012231 

28 

komponente Kk^H kuppelt. Hierbei erhSIt man die Verbindung *N2-Tk'*-N=N-Kk\ wel- 
che man dann auf die Verbindung Napht^H2 kuppelt, wobei man die Verbindung der 
Fomnel H-Napht^-N=N-Tk^-N=N-Kk^ erhalt. Hierauf kuppelt man eine Dlazoniumverbin- 
dung Dk^-N2* bzw. A-N2*, wobei man die Verbindung der Forme! lib mit n = 0 erh&lt. 
5 Alternativ kann man die Verbindung *N2-Tk^-N=N-Kk^ auf die Verbindung Dk^-N=N- 
Napht^-H bzw. A-N=N-Napht^-H kuppein, wobei man den Farbstoff der Formel lib mit n 
= 0 erhalt. 

In einer weiteren Reaktionsstufe kann man dann auf die Verbindung der Fomnel lib mit 
10 n = 0 eine Verbindung Dk^-N2* kuppein, wobei man die Farbstoffe der Formel lib mit n 
= 1 erhait. 

Farbstoffe der allgemeinen Formel lib mit n = 1 kann man auch herstellen. indem man 
zunachst eine Verbindung der Formel Dka-NHa diazotiert und anschlieliend auf die 
15 Kupplungskomponente Kk^H kuppelt, wobei man die Verbindung der Formel 
Kk^'-NsN-Dk^ erhait Auf diese Verbindung kuppelt man dann die Verbindung 
Dk^-N=N-Napht^-N=N-Tk^-N2* bzw. A-N=N-Napht^-N=N-Tk^-N2*, wobei man die Farb- 
stoffe der Formel lib mit n = 1 erhalt. 

20 Farbstoffe der allgemeinen Formel lib mit n = 1 kann man auch herstellen, indem man 
die der Tetrazokomponente Tk'' zugrundeliegende Diamino-Verbindung Tk\NH2)2 
tetrazotiert und auf die Verbindung Kk^-N=N-Dk^ kuppelt, wobei man die Verbindung 
*N2-Tk''-N=N-Kk^-N=N-Dk^ erhalt. Diese Verbindung kuppelt man dann auf die Verbin- 
dung Dk^-N=N-Napht^H, wobei man die Farbstoffe der Formel lib mit n = 1 erhalt, 

25 

Zur Herstellung der bevorzugten Mischungen der Farbstoffe der allgemeinen Formel 
lib, in denen sich die individuellen Farbstoffe lib bezuglich ihres Restes HKk'' unter- 
scheiden, setzt man vorzugsweise eine Mischung wenigstens zweier verschiedener 
Kupplungskomponenten Kk^ ein, worin die individuellen Bestandteile wie oben ange- 
30 geben sind. 

Sofern die Farbstoffe einen Triazin-Rest Tr** und/oder Tr^ aufweisen, umfasst die Her- 
stellung der Farbstoffe auch die Umsetzung einer Triazinverbindung der Formel C 

35 Ra-^N^R. (C) 



worin und R'' fUr Halogen, insbesondere fOr Chlor und R** fOr Halogen, Methyl Oder 
Methoxy steht, mit zwei Aminokomponenten. Die Aminoi<omponenten sind z.B. die als 
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Diazokomponenten genannten Monoaminverbindungen Dk^-NH2 bwz. Dk^-NHz, die als 
Tetrazokomponente genannten Dlaminverbindungen Tk\NH2)2 bzw. Tk^(NH2)2 sowie 
MoiekQIteile des Farbstoffs, die eine primare Aminogruppe aufweisen. 

5 Derartige Verfahren sind aus dam Stand der Technik fOr anionische Azofarbstoffe be- 
kannt und konnen analog auf die Herstellung der Farbstoffe I bis XV ubertragen wer- 
den. 

Die Diazotierung und die Kupplung der dabei erhaltenen Diazonium- bzw. der Tetrazo- 
10 niumverbindung erfolgt Obliclienwelse in einem wSssrigen Reaktionsmedium unter pH 
Kontroile in an sich bekannter Weise. 

Sofern die umgesetzten IVIolekQIbauteiie bereits eine Gruppe A aufweisen, die einen 
Rest B der Formel CH2CH2-Q tragt, dann wird der pH-Wert der Reaktionsmischung 
15 vorzugsweise einen Wert von pH 8 niclit Qbersteigen, da anderenfalls eine Abspaltung 
der Gruppe Q unter Ausbildung einer VInylgruppe erfolgt. 

Bei Kupplungen Diazonium-Komponente oder einer Tetrazonium-Komponente auf eine 
Naplitlialin-Verbindung der Formein II bzw. Kk-B, die sowolil eine OH-Gruppe als auch 
20 eine Aminogruppe tragt und wenigstens zwel mogliche Kupplungsstellen aufweist, ist 
zu berilcksichtigen, dass pH-Werten von liochstens 3 die erste Kupplung regioselektiv 
in ortho-Position zur Aminogruppe erfolgt, wohingegen bei pH-Werten von pH 
vorzugsweise pH ^8 eine regloselektlve Kupplung in der ortho-Position der OH- 
Gruppe erfolgt. 

25 

Die Umsetzung eines Amins mit einer Triazinverbindung C erfolgt Qblichenweise bei 
sauren pH-Werten, vorzugsweise unter pH7 und insbesondere im Bereich von pH 1 bis 
pH 4. 

30 Die fQr die Diazotierung/Kupplung bzw. die Umsetzung mit Triazinen erforderlichen 
Reaktionstemperaturen liegen in der Regel Im Bereich von O'^C bis SO'^C und insbe- 
sondere Im Bereich von 0 bis SO^'C. Die erforderlichen Reaktionszelten liegen Qbli- 
cherwelse im Bereich von 5 min bis 2 h und insbesondere Im Bereich von 20 min. bis 1 
h. 

35 

Die Umsetzungen erfolgen OblichenA/eise stochiometrisch, d.h. die Reaktionspartner 
werden in der gewQnschten Stochiometrie miteinander umgesetzt. Die einzelnen Reak- 
tanden kdnnen Jedoch sowohl im Oberschuss als auch im Unterschuss, bezogen auf 
die gewOnschte Stdchiometrie eingesetzt werden. Die Abwelchung von der gewQnsch- 
40 ten Stachlometrie wird in der Regel nicht mehr als 20 mol-% und insbesondere nicht 
mehr als 10 mol-% betragen. Mit anderen Worten, bei der Umsetzung einer DIazoni- 
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umkomponente mit einem Kupplungspartner wird das Molverhaltnis der belden Kom- 
ponenten im Bereich von 1:1,2 bis 1,2:1 und Insbesondere im Bereich von 1,1:1 bis 
1:1,1 Ifegen. Bei der Umsetzung einer Tetrazoniumverbindung mit 2 Molaqulvalenten 
eines Kupplungspartners wird man diesen dementsprechend in einer Menge von 1 ,6 
5 bis 2,4 mol und insbesondere in einer Menge von 1 ,8 bis 2,2 moi pro mo! Tetrazonium- 
verbindung einsetzen^ 

Im Anschluss an die Diazotierungs/Kupplungssequenz kann man zur Herstellung der 
Obergangsmetallkomplexe das gewQnschte Obergangsmetallsalz in Fomn elnes geeig- 
10 neten, vorzugsweise wasserldslichen Salzes in der stochiometrisch gewQnschten 

Menge geben und gegebenenfalls auf die zur Komplexierung erforderliche Temperatur, 
z.B. auf Temperaturen im Bereich von 40 bis lOC'C erwarmen. 

Die Gewinnung des Farbstoffs aus der wassrigen Reaktionsmischung erfolgt in an sich 
1 5 Qblicher Weise, beispielsweise durch Eindampfen, insbesondere durch Spruhtrocknung 
der wdssrigen Reaktionsmischung, durch Aussaizen des Farbstoffs und Trocknen des 
Pressguts. Das vorzugsweise noch feuchte Pressgut kann man emeut Idsen, vorzugs- 
weise in Wasser und man kann eine Dla- und/oder Ultrafiltration durchfuhren, um die 
bei der Herstellung anfallenden anorganischen Saize abzurefchem und/oder die Lo- 
20 sung bezQglich des Farbstoffs anzureichern. AnschlieGend kann man den so aufgerel- 
nigten Farbstoff durch SprQhtrocknung aus der Losung gewinnen. 

Zur Herstellung einer FIQsslgmarke bzw. einer FIQssigformuHerung der Farbstoffs kann 
der Farbstoffpresskuchen, bzw. das belm Eindampfen oder SprOhtrocknen erhaltene 

25 Farbstoffpulver aufgelost werden, beispielsweise in Wasser, einem Was- 

ser/Losungsmittelgemisch. einer wassrigen Saure oder einer wassrigen Base, wobei 
die wassrige Saure und die wassrige Base ebenfalls Losungsmittel enthalten konnen. 
Als Losungsmittel kommen dabei insbesondere mit Wasser mischbare Losungmittel 
wie CrC4-Alkanole, organische Carbonsaure wie AmeisensSure, EsslgsSure und Pro- 

30 pionsSure, Alkanolamlne, Dialkanolamine und Trialkanolamine wie Ethanolamin, 

Diethanolamin, Triethanolamin, weiterhin, Amide wie Formamid, Acetamid, Dimethyl- 
formamid, Dimethylacetamid, N-Methylpyrrolidon, Dimethylsulfoxid und dergleichen in 
Betracht. Es 1st auch moglich, direkt aus der Reaktionslosung eine FIQssigformulierung 
des- Farbstoffs herzustellen. oder durch Ultrafiltration und Spruhtrocknung. Gegebenen- 

35 falls ist es dann fur eine ausreichend hohe Farbstoffkonzentration und fQr die Stabiliat 
der FIQssigeinstellung erforderlich, eine Dia- und/oder UltrafiltrationsproezB durchzu- 
fOhren, um die bei der Herstellung anfallenden anorganischen SaIze abzureichem und 
die Losung aufzukonzentrieren. 

40 Das erfindungsgem^Be Verfahren umfasst einen Farbeschritt bei einem pH-Wert von 
wenigstens 7,5. Hierzu wird das zu farbende Leder in einer wassriger Flotte, die einen 
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pH-Wert von wenigstens 7,5 und vorzugsweise von wenlgstens 8,0 aufwelst und die 
wenigstens einen Farbstoff F der oben bezeichneten Art enthalt, behandelt. Oblicher- 
weise wiYd der pH der Rotte einen Wert von pH 11 und vorzugsweise pH 10,5 nicht 
uberschreiten. Insbesondere iiegt der pH-Wert der Flotte im Bereich von 8,5 bis 10. 
5 Durch den alkalischen pH-Wert wird eine Fixierung des Farbstoffs auf dem Leder er- 
reicht, da unter diesen Bedingungen die Gruppe A mit den Aminogruppen des Leders 
unter Ausbildung einer kovalenten Bindung reagiert. 

Um den fOr die Fixierung alkalischen pH-Wert zu erhalten, k5nnen beliebige Alkalien 
10 und Puffersysteme eingesetzt werden. Belspielhaft zu nennen sind Alkalimetallcarbo- 
nate und -hydrogencarbonate wie Natriumcarbonat, Kaliumcarbonat und Natrium- 
hydrogencarbonat, weiterhin Alkalimetallhydroxide wie Natronlauge, Natriummetasill- 
kat, Pyropfiosphate wie Natrium- oder Kaliumpyrophosphat, Trikaliumphosphat, Trl- 
natriumphosphat, Borax/Natronlauge-Puffer und Phosphat-Puffer. 

15 

Die zur Fixierung des Farbstoffs erforderllchen Temperaturen betragen vortellhafler- 
weise nicht mehr als 60*^0, Insbesondere nicht mehr als 50''C, und besonders bevor- 
zugt nicht mehr als 40**C, so dass eln schonendes FSrben des Leders mogllch 1st. In 
der Regel wird man die Farbung bei Temperaturen von wenigstens 10°C, vorzugswei- 

20 se wenigstens ZO^C, insbesondere wengistens SO^'C durchfQhren um eine hinreichen- 
de Reaktionsgeschwindigkeit zu erzielen und somit den FSrbevorgang zu beschleuni- 
gen. GrundsStziich sind jedoch auch niedrlgere Temperaturen mOglich. FQr organisch 
gegerbte Leder ist der bevorzugte Temperaturbereich 15 bis 50*'C und besonders 30 
bis 40"C. FOr mit Metalloxiden gegerbte Leder Ist eln Temperaturbereich von 15 bis 60 

25 und besonders 3D bis SO^'C bevorzugt 

FQr eine ausreichende Fixierung sind in der Regel abh^ngig vom pH-Wert und der 
Temperatur Behandlungsdauem von 0,5 h bis 4 h erforderlich. Die erforderllchen Be- 
handlungsdauern kann der Fachmann anhand einfacher Routineexperimente fOr den 
30 jeweils eingesetzten Farbstoff enmitteln. Insbesondere bei stark alkalischen pH-Werten 
Im Bereich von 9,5 bis 11, insbesondere bei 9,5 bis 10,5 betragt die Fdrbedauer vor- 
zugsweise nicht mehr als 2 h, z.B. 0,5 bis 2 h. 

Bei der Farbung konnen auch Salze. beispielsweise Glaubersalz zugesetzt werden. 

35 

Neben den erfindungsgemSR zur Anwendung kommenden Farbstoffen F kann die Flot- 
te auch konventionelle Sdure- oder Direktfarbstoffe enthaiten. Ihr Anteil wird Jedoch 
vorzugsweise nicht mehr als 10 Gew.-%, insbesondere nicht mehr als 5 Gew,-%, be- 
zogen auf die Gesamtmenge an Farbstoffen in der Flotte betragen (jeweils gerechnet 
40 als rein organisch-chemischer, farblger Bestandteil des Farbstoffs). 
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Oblicherwelse wird der Farbstoff F je nach gewQnschter Farbtiefe in einer Menge von 
wenigstens 0,2 Gew.-%, hSufig wenlgstens 0,5 Gew.-% und Insbesondere wenigstens 
1 Gew.-%, bezogen auf das Falzgewicht des eingesetzten Leders bzw. Halbfertfgpro- 
dukts, eingesetzt, wobei die hier angegebenen Menge auf den Farbstoff einschlielJIich 
5 Synthesesaize und gegebenenfalls vorhandenes Stellmittel bezielien. Bezogen auf die 
farbigen, chemisch-organischen Bestandteile, wird man den Farbstoff ublicherweise in 
einer IVlenge von wenigstens 0.1 Gew.-%, haufig wenigstens 0.3 Gew.-% und insbe- 
sondere wenigstens 0,5 Gew.-%, bezogen auf das Falzgewicht des eingesetzten Le- 
ders bzw. Halbfertigprodukts, einsetzen. In der Regel wird man den Farbstoff, gerech- 

10 net als MIschung aus organisch-chemischen Bestandteilen + Synthesesaize und ge- 
gebenenfalls vorhandenes Stellmittel, in einer IVlenge bis 20 Gew.-%, bzw in einer 
Menge von bis zu 15 Gew.-%. gerechnet als farbige organisch-chemische Bestandteile 
und bezogen auf das Falzgewicht einsetzen, wobei auch groRere Farbstoffmengen 
eingesetzt werden konnen. Zur Erreichung mittlerer bis hoher Farbtlefen wird man den 

1 5 Farbstoff F in Abhangigkeit seines molaren ExtinktionskoefTizienten und seines Mole- 
kulargewichts in der Regel in einer Menge von 2 bis 20 Gew.-%, hSufig 3 bis 20 Gew.- 
% und Insbesondere in einer Menge von 4 bis 20 Gew.-%. bezogen auf das Falzge- 
wicht des Leders bzw. Halbfertigprodukts und gerechnet als Mischung aus organisch- 
chemischen Bestandteilen + Synthesesaize und gegebenenfalls vorhandenes Stellmit- 

20 tel, bzw. in einer Menge von1 bis 15 Gew.-%, haufig 1,5 bis 10 Gew.-% und insbeson- 
dere 2 bis 1 0 Gew.-%, bezogen auf das Falzgewicht des Leders bzw. Halbfertigpro- 
dukts und gerechnet als farbige organisch-chemlsche Bestandteile, einsetzen. 

Die wskssrige Flotte kann Qbliche anionische Fdrbehilfsmittel, nichtionische oberflS- 
25 chenaktive Substanzen sowie fQr die Nachgerbung ublicherweise eingesetzte Wetend- 
Chemikalien, beispielsweise Gerbstoffe, z.B. polymere Nachgerbstoffe, synthetische 
Nachgerbstoffe, pflanzliche Gerbstoffe (Vegetabilgerbstoffe) sowie Fettungsmittel (Fett- 
licker) und Hydrophobiermittel enthalten. 

30 Als Nachgerbstoffe kommen fOr das erfindungsgemaHe Verfahren alle handelsQbllchen 
Systeme in Frage, z.B.: 

1. Vegetabilgerbstoffe wie Mimosa, Kastanie, Quebracho; 

35 2. Mineralgerbstoffe wie Chrom-, Eisen-, Aluminium- und Zirkongerbstoffe; 

3. FQIIstoffe, Z.B. Schlchtsilikate, Saccharide, Polysaccharide wie StSrke und 
Mehl; 



40 4. synthetische Gerbstoffe (Syntane), z.B. die in in EP 0459 168, EP 0 520 182, 
US 5,342,916 und US 5,186 846 beschriebenen Substanzen vwe: 
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a. Napthalinsulfonsaure-ForTTialdehyd Kondensationsprodukte, 

b. Phenolsulfonsaure-Formaldehyd Kondensationsprodukte, 

c. Cokondensationsprodukte von Napthalinsulfonsaure und/oder Phenol- 
sulfonsaure mit Hydroxyarylsulfonen wie Bis(hydroxyphenyl)sulfon und 

5 Formaldehyd, 

d. Cokondensationsprodukte von Napthalinsulfonsaure und/oder Phenol- 
sulfonsaure mit Oligosulfonen (Mischungen mehrkerniger (iber Sul- 
fonbrOcken verkQpfter Aromaten, die z.B. nnit -OH oder -SO3H substitu- 
iert sein kdnnen) und Formaldehyd, 

TO* e. Cokondensatsationsprodukte von Napthalinsulfonsaure, Phenolsulfon- 

saure mit Formafdehyd und mft N-haltigen Verbindungen sowie gege- 
benenfalls mit Hydroxyarylsulfonenen oder mit Oligosulfonenen. Bei- 
spiele fOr N-haltige Verbindungen sind Harnstoff, Melamin, Melamin- 
Derivate wie Hydroxy-Ca-Cao-alkyl-melamine, Bis-hydroxy"C2-C2o-alkyl- 

1 5 melamine oder Tris-hydroxy-C2-C2o-alkyI-melamine, Hydroxyaryi- 

melamine oder Melamine mit ein bis drei Polyalkylenoxid-Ketten an den 
N-Atomen, Melem (2,5,8-Triamino-1, 3,4,6,7, 9,9b-heptaazaphenalen) 
Oder Melem-Derivate wie Hydroxy-Ca-Cao-alkylmeleme oder Meleme mit 
Polyalkylenoxid-Seitenketten an den N-Atomen, Guanamine (in 6- 

20 Stellung substituierte 2,4-Diamino-1 ,3,5-triazlne) wie Benzoguanamin, 

Acetoguanamin, Caprinoguanamin oder Isobutyroguanamin; Derivate 
von Guanamlnen wie N-Hydroxy-Cz-Czo-alkyl-guanamine, sowie Gua- 
namine mit ein oder zwei Polyalkylenoxid-Ketten an den N-Atomen, und 
Dicyandiamid, 

25 f. Mischungen der unter 4.a bis 4.e genannten Substanzen mit Cr(lll) Ver- 

bindungen; 



5. Harzgerbstoffe; z.B.: 

a. Sulfithaltige Kondensationsprodukte aus NaphthalinsulfonsSure und 
30 Formaldehyd, 

b. Sulfithaltige Kondensationsprodukte aus Phenyolsulfonsdure und For- 
maldehyd, 

0. Mischungen aus 5.a. und 5.b.; 



35 6. Polymergerbstoffe, die anionischer, kationischer oder amphoterer Natur sein 
kfinnen. Anionische Polymergerbstoffe kflnnen z.B. Carboxylgruppen tragen, 
kationische Polymergerbstoffe k5nnen z.B. Aminogruppen tragen und amphote- 
re Polymergerbstoffe tragen sowohl kationische als auch anionische Gruppen. 
In AbhSngigikeit vom pH-Wert k5nnen amphotere Polymere entweder anioni- 

40 schen oder kationlschen Charakter aufwelsen. Beispiele fur Polymergerbstoff 

sind: 
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a. Homo- und Copolymere der Acrylsdure und der MethacrylsSure, 

b. Homo- und Copolymere der AcrylsSure und/oder der MethacrylsSure mit 
Ci-C3o-Alkylacrylaten und/oder CrCao-Alkylmethacrylaten, 

c. funktionalisierte Copolymere von Ci-Cao-AJkylacrylaten und/oder C1-C30- 
5 Alkylmethacrylaten mit kationischen Oder anionischen bzw. sauren 

Gruppen tragenden Monomeren, 

d. Copolymere von ethylenisch ungesattigten Dicarbonsaureanhydriden 
wie MaleinsSureanhydrld mit C3-C4o-alpha-Oleflnen wie Propen, 1- 
Buten, 1-Hexen, 1-Octen, Diisobuten, 1-Decen und dergleichen, 

10 e. Dicarbonsaureanhydrid-Styrol-Copolymere 

f. Homo- und Copolymere ethylenisch ungesSttlgter Nitrile wie Acrylnltril 
und Methacrylnitril, gegebenenfalls mit weiteren monoethylenlsch unge- 
sattigten Monomeren wie Acrylsaure, Methacrylsaure, Acrylamid, Me- 
thacrylamid oder Ci-Cio-Alkyl(meth)acrylaten 
15 Beisplele fur Polymergerbstoffe sind in EP-A 1335029 und WO 96/15276 

angegeben, auf die diesbezQglich Bezug genommen wird. 

7. Aldehyde wie z,B.: 

a. Formaldehyde, 
20 b, Glutardialdehyde, 

c. Oligoaldehyde wie sie in WO 03/095681 beschrieben werden, 

d. Aldehydgenerierende Gerbstoffe wie sie in Bibiothek des Leders Band 
3, Umschau Veriag, 1984, Seite 26-27 beschrieben werden, z.B. Oxazo- 
lidine und Phosphoniumverbindungen; 

25 8. Dispergiermittel wie in US 5, 186 846 beschrieben, z.B.: 

a. Naphthalinsulfonsaure Formaldehyd Kondensatlonsprodukte und 

b. Ligninsulfonate. 



Als Gerbstoffe konnen aulierdem alle handelsQblichen Gerbstoffe wie beispielsweise 
30 Chromgerbstoffe, mineralische Gerbstoffe, Syntane, Polymergerbstoffe und vegetablle 
Gerbstoffe eingesetzt werden, wie sie z.B. in Ullmann's Encyclopedia of Industrial 
Chemistry, Band A 15 Seite 259 bis 282 und insbesondere Seite 268 ff, 5. Aufiage, 
(1990), Veriag Chemie Weinheim, beschreiben werden. HandelsQbliche Gerbstoffe 
konnen auch Mischungen der unter 1.-8. genannten Gerbstoffklassen seln. 

35 

Als Fettungsmittel konnen alle in der Lederherstellung Qblichen Fettungsmittel einge- 
setzt werden, insbesondere alle handelsQblichen Fettungsmittel, Fettungsmittel enthal- 
ten naturgemafi mindestens eine hydrophobe Substanz, die auf einem Kohlenwasser- 
stoff basiert, beispielsweise auf einem natOriichen oder synthetischen Wachs, einem 
40 nativem oder synthetischen Ol oder auf einem nativeri oder synthetischen Fett. Als 
Kohlenwasserstoffbasis fur Fettungsmittel kommen auch Polyisobuten-basierte Sub- 
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stanzen in Betracht. Die im folgenden naher eriauterte Kohlenwasserstoffbasis der 
Fettungsmittei kann chemisch modifiziert sein, beispielsweise: 

1. sulfatiert 

2. sulfoniert 
5 3. sulfitiert 

4. sulfoxidiert 

5. sulfochloriert 

6. ethoxyliert oder generell verestert 

Die Fettungsmittei icOnnen als Kolilenwasserstoffbasis auch Miscliungen nlch- 
10 funktionallsierter Bestandteile, Mischungen von funktionalisierten Bestandteilen mit 
nicht-funktionalisierten Bestandteile oder Mischungen funktionallsierter Bestandteile 
enthalten. 



Zu den fur Fettungsmittei geeigneten natOrllclien Wachse zahlen Bienenwaclis, Kork- 
15 wachs, Montanwachse und CarnaObawachs. 

Zu den fOr Fettungsmittei geeigneten synthetischen Wachsen zShlen: 

Polyethyienwaciise und Ethylencopolymerwachse, wie sie beispielsweise durcfi 
radikalische Polymerisation von Ethylen oder radikalisclie Copolymerisation von 
20 Ethylen mit beispielsweise (Meth)acrylsaure oder durch Ziegler-Natta-Katalyse 

erhaltlich sind; 
Polyisobutylenwachse 

ParafTingemische, d.h. Gemlsche von Kohienwasserstoffen, die 12 oder mehr 
Kohlenstoffatome aufweisen und Qblicherweise einen Schmelzpunkt im Bereich 
25 von 25 bis 45 ""C aufweisen, Derartige Paraffingemische kannen beispielsweise 

in Raffinerien oder Crackern anfallen und sind dem Fachmann als Paraffingatsch 
und Sasolwachse bekannt; sowie 
Montanesterwachse. 

30 Zu den fQr Fettungsmittei geeigneten natQrIichen Olen zShlen insbesondere bei Zim-* 
mertemperatur flQssige Triglyceride wie Fisch6K Rinderklauen6l, Olivenol, Baumwoll- 
samenol, Rizinusdl, Sonnenblumenfil und ErdnussdI. 

Zu den fQr Fettungsmittei geeigneten synthetischen Olen zahlen insbesondere Weiliol, 
35 Paraffinol, funktionalisierte Paraffine wie beispielsweise chlorierte oder sulfochlorierte 
Paraffine sowie Polyaikylenglykole wie beispielsweise PolyethylenglykoL 

Zu den fQr Fettungsmittei geeigneten natQriichen Fetten zahlen insbesondere bei Zim- 
mertemperatur feste native Triglyceride wie Lanolin, Schellackwachs sowie deren Ge- 
40 mische. 
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Beispiele fQr Polyisobuten basierte Fettungsmittel sind In WO 03/023070 beschrieben. 



Weiter Beispiele fQr Fettungsmittel sind in WO 03/023069 beschrieben. 

5 Neben der Kohlenwasserstoffbasis konnen Fettungsmittel auch oberflachenaktive 
Substanzen enthalten. Hierzu zahlen alle in Fettungsmittein, Gerbstoffen, Hydropho- 
biennittein und in anderen Hllfsmittein fQr die Lederherstellung enthaltenen Emulgato- 
ren. Die oberflSchenaktiven Substanzen k&nnen nichtionlscher, anionischer, kationi- 
sclier Oder auch zWitterionischer Natur sein. Zweckmassigerweise werden in den erfin- 

10 . dungsgemassen Fettungsmittein nichtionische Oder anionische Substanzen ais Emul- 
gatoren eingesetzt. vorzugsweise Fettalkohole (d. h. Alkoholgemische mit 10 bis 25 
Atomen) oder oxalkylierte Fettalkohole mit 5 bis 100 Alkylenoxidgruppen als nichtioni- 
sche Emuigatoren oder deren Sulfate oder Phosphate als anionische Emulgatoren, 
insbesondere die Natrium, Kalium- oder Ammoniumsaize der anionischen Emulgato- 

15 ren. 



Als Hydrophoblermlttel kOnnen Im erfindungsgemafien Verfahren alle fQr die Lederher- 
stellung bekannten Hydrophoblermlttel eingesetzt werden, insbesondere handelsQbli- 
che Systeme, wie sle in M. Hollstein: Bibliothek des Leders, Band 4 - Entfetten, Fetten, 
20 Hydrophobieren von Leder, 1983 beschrieben werden. 

Die kommerzlel verfugbaren Produkte enthalten insbesondere eine oder mehrere der 
im folgenden aufgefQhrten Komponenten: 

1 . Copolymere von alpha-Olefinen mit DicarbonsSureanhydriden wie Maleinsau- 
25 reanhydrld 

2. Paraffine 

3. Weiftole 

4. einfache Silicone 

5. funktionalislerte Silikone 
30 6. Emulgatoren 

Desweiteren konnen Hydrophoblermlttel sSmtllche Komponenten enthalten, die fQr 
Fettungsmittel beschrieben sind. 

35 Neben anderen Fettungsmlttelbestandteilen sind siliconbasierte Hydrophobiermittel 
und Hydrophobiermittel auf der Basis von Copolymeren von alpha-Olefinen mit Dicar- 
bonsaureanhydriden umfangreich beschrieben worden, z.B. In EP-A 213480, WO 
95/22627, WO 98/04748, EP-A 1087021 und WO 01/68584. Weitere Beispiele fQr 
Hydrophobiermittel findet man In WO 93/17130 und EP-A 372746. 

40 
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Art und Menge von eingesetzten, Gerbmittein, Fettungsmittein und Hydrophobiermit- 
teln hangen von der Art des herzustellenden Lederartikels, der Art der Gerbung (Mine- 
ralgertjung oder metallfrere Gerbung), dem gewQnschtem haptischeni Profil und gefor- 
dertem physikalischem Verhalten in an sicli bekannter Weise ab. 

5 

Dementsprechend setzt man zur Herstellung des Leders Gerbstoffe in den folgenden 
Mengen ein: 

Polymergerbstoff (als L5sung elngestellt) in Mengen bis zu 20 Gew.-%, haufig 3-8 
Gew,% und/oder 

10 Synthane (als Pulver gereclinet) in Mengen bis zu 30 Gew.-%, haufig 4-12 Gew.-%, 
und/oder 

Harzgerbstoff (als Pulver gerechnet) bis zu 15 Gew.-%, haufig 3-6 Gew.-% und/oder 
bis zu 30 Gew.% vegetabilem Gerbstoff, haufig 4-12 Gew% 
wobei die Gesamtmenge an Gerbstoff ubiicherwelse bis 40 Gew.-%, z.B, 4 bis 40 
15 Gew.-% und haufig 10 bis 40 Gew.-% betragt, wobel alle Angaben auf das Feuchtge- 
wicht des Leders bezogen sind. 

Fettungs und Hydrophobiermittel werden ublicherweise in den folgenden Mengen ein- 
gesetzt: bis zu 20 Gew.-% Fettungsmittel. haufig 6-12 Gew.-% und bis zu 20 Gew.-% 
20 Hydrophobiermittel, haufig 4-8 Gew.-%, Jewells auf das Feuchtgewlcht des Leders be- 
zogen. 

Die Farbung kann sowohl einstufig als auch In 2 Stufen durchgefOhrt werden. Bel einer 
zweistuflgen Farbung wird man zunachst in einer ersten Stufe das Leder mit der farb- 

25 stoffhaltigen Flotte bei pH-Werten unterhalb 7,5, z.B. pH 3 bis 7,4 und vorzugsweise 
bei pH-Werten im Berelch von 4 bis 7,4 behandeln. Dieser Schritt dient zur gleichma- 
(iigen Verteilung des Farbstoffs im Lederquerschnitt. Anschliefiend wird man in der 
zweiten Stufe bei pH-Werten von wenigstens 8, z.B. 8 bis 1 1. insbesondere 8,5 bis 
10,5 und speziell 8,5 bis 10 den Farbstoff in der oben beschriebenen Weise fixieren. 

30 Es ist auch mdglich die Farbung in einem Einstufenverfahren durchzufOhren ohne eine 
Verteilungsstufe der FIxierstufe vorzuschalten. 

Gegebenenfalls wird man im Anschluss an die Farbung einen Waschprozess durchfuh- 
ren, um nicht chemischen gebundenen Farbstoff sowie im Farbstoff enthaltene Verun- 

35 reinigungen, beispielsweise Farbstoffe, die keine Gruppe A enthalten, zu entfernen. 
Dieser Waschprozess ist jedoch nlcht zwingend erforderllch. da in vielen Fallen berelts 
eine quantitative oder nahezu quantitative Fixierung des Farbstoffs vorliegt. Sofem 
man einen Waschprozess nachschaltet, wird man nach dem FSrben das Leder 1 oder 
mehrere Male, z.B. 1 bis 6 mal und insbesondere 1 bis 4 mal mit Wasser waschen. Die 

40 Menge an Wasser wird in der Regel nicht mehr als 300 Gew.-%, bezogen auf das 
Falzgewicht des Halbfertigprodukts, z.B. 100 bis 300 Gew.-% betragen. Die Wasch- 
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dauer des einzelnen Waschschritts wird Qblicherweise 5 bis 60 min. und insbesondere 
10 bis 30 min. betragen. 

Im Waschprozeli konnen auch nichtionische, anionische, kationische oder auch zwit- 
5 terionische Hilfsmittel eingesetzt werden. Bevorzugt sind handelsubliche ionische 
Hilfsmittel z.B auf Basis von Polyvinylformamiden, Polyvinylpyrollidonen, Vinyipyrolli- 
donA/inyllmidazol- Copolymeren oder auf Kondensaten von Dicarbonsdure oder Dlcar- 
bonsSureanhydride mit Aminen oder von Napthallnsulfonsdure mit Fonmaldehyd basie- 
ren konnen. Derartige Hllfsmltte werden beispielsweise in EP 0459 168, EP 0 520 182. 
10 US 5,342,916 und US 5,186 846 beschrieben. 

Der Einsatz von Hilfsmittein ist dann besonders sinnvoll, wenn im Farbstoff farbige Ne- 
benprodukte enthalten sind oder wenn wahrend der FIxierung farbige Nebenprodukte 
entstanden sjnd. Die Hilfsmittel stellen siclier, da(i nicht mehr als dreimal, mSglicher- 
15 weise nur zwelmai oder im Idealfall nur einmal gewaschen werden mud, um aile farbl- 
gen Nebenkomponenten quantitativ oder nahezu quantitav zu entfemen. 

Die Lederfarbung inkiusive Nachgerbung, Fettung und Nachbehandlung erfoigt im Db- 
rigen in an sich bekannter Weise, beispielsweise durch FSrben im Walkfass oder in der 

20 Haspel. Derartige Verfahren sind ausfuhrlich im Stand der Technik beschrieben, z.B, 
in: "Bibliothek des Leders", Band 3 (Gerbmittel, Gerbung und Naciigerbung) [1985], 
Band 4 (Entfetten, Fetten und Hydrophobleren bei der Lederlierstellung) [1987] & Band 
5 (Das FSrben von Leder) [1987] Umscliau Verlag; "Leather Technicians Handbook", 
1983, von J. H. Sharphouse, publizlert von Leather Producers Association; und "Fun- 

25 damentals of Leather Manufacturing", 1993, von E. Heidenmann, publiziert von Eduard 
Roether KG. 

Die Farbung wird Qblicherweise nach der Vorgerbung. d.h. vor, wahrend oder nach der 
Nachgerbung durchgefQhrt, Die Farbung kann sowohl im gleichen Bad wie die Nach- 
30 gerbung als auch in einem separaten Bad erfolgen. Vorzugsweise erfoigt die Fdrbung 
vor der Nachgerbung, Vorzugsweise erfoigt nach der Fdrbung und vor der Nachger- 
bung und Fettung einer oder mehrere der oben beschriebenen Wasdischritte. 

Dem Farbe- und Nachgerbvorgang schliefit sich in der Regel ein Fettungsvorgang an, 
35 um die gewQnschten haptischen Eigenschaften des Leders einzustellen, Nachgerbung 
und Fettung konnen jedoch auch in einem Prozessschritt durchgefQhrt werden. Der 
Verfahrensschritt Fettung kann an beliebiger Stelle des Wetendprozesses durchgefQhrt 
werden, bevorzugt ist die DurchfOhrung am Ende des Wetendprozesses. 

40 In der Regel wird man sowohl die Fettung als auch die Nachgerbung am Ende des 
Prozesses durch Absauern fixieren, d.h. nach Farbung und gegebenenfalls Nachger- 



wo 2005/040490 



PCT/EP2004/012231 



39 

bung und Fettung folgt ein abschliessendes AbsSuem. Obiicherweise vynrd man zum 
Absauern den pH Wert des wSssrigen Behandlungsbads durch Zugabe einer SSure, 
insbesondere AmelsensSure, auf einen Wert unterhalb 3,7 einstellen. 

5 Mit dem erfindungsgemafien Verfahren konnen grundsatzlich alle Ledertypen, d.h. 
nicht nachgegerbte Halbfertigprodukte wis Metalloxid-gegerbtes Leder (wet-b!ue bei 
Chromoxid-Gerbung und wet-white bei Aluminiumoxid-Gerbung) und organisch, z.B, 
Aldeliyd-gegerbtes Leder (wet-white) bwz. pflanzlich gegertjtes Leder, sowie nachge- 
gerbte Halbfertigprodukte wie Borke oder Crustleder gefarbt werden. 

10 

Das erfindungsgemaRe Verfahren ermoglicht insbesondere die Herstellung von gefSrb- 
ten Ledem fur beliebige Lederartikel, beispielsweise aus den Bereichen Schuh, Beklei- 
dung, Automobil, Handschuh und IVIobel. Das erfindungsgemalie Verfahren eriaubt 
auch die Herstellung von Taschenleder und von Reptilienlederfur Accessoirs. Die Ein- 
15 stellung der fur den jeweiligen Lederartikel geforderten haptischen, mechanischen und 
physikalischen Eigenschaften erfolgt in an stch bekannter Weise durch eine fOr den 
jeweiligen Artlkel geeignete Auswahi von Hilfsmittein, Fettungsmittein, Hydrophobier- 
mitteln und Nachgerbstoffen* 

20 Das nach dem erffndungsgemaBigen Verfahren gefarbte Leder zeichnet sich auch bei 
sehr hoher Farbtiefe durch ein exzellentes Echtheitsniveau aus. Besonders herausra- 
gend sind Reibechthelten und insbesondere Wasch-, Schweifi- und Migrationsechthei- 
ten, was bei konventionell gefarbten Ledem nicht oder nur In sehr viel geringerem 
AusmaQ erreicht werden kann. Die nach dem erflndungsgema&en Verfahren gefarbten 

25 Leder zelgen in Migrationsechtheitstests selbst bei hoher Feuchtigkeit und hohen 
Temperaturen, d.h. oberhalb 50** C, z,B. 60 bis 100**C kelne oder nahezu kelne An- 
schmutzung des Kontaktmaterials. 

Qualitative und quantitative Bestimmung Qber UVA/IS Spektroskopie und HPLC zei- 
30 gen, dass mit den erflndungsgemaiien Farbstoffen FIxiergrade zwischen 85 und 100% 
und hdufig oberhalb 90 % erreicht werden. 

Die folgenden Beispiele sollen die Erflndung nSher erldutem, ohne sie einzuschranken: 
35 Herstellungsbeispiele: 



Beispiel la: 
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1) 1 mol MSP (3-(2-Sulfatoethylsulfonyl)-6-aminobenzolsulfonsaure) wurde im Eiswas- 
ser suspendiert und bei pH < 1 und einer Temperatur von O-S^'C mit QberschQssigem 

5 Natriumnitrit und Salzsdure diazotiert. 1 mol Gammasaure wurde in 25 gew.*%iger 
Natronlauge gelost und dann durch Zugabe von 21 gew.-%iger Salzsaure der pH-Wert 
unter 1 gestelit. Die Gammasaure fdllt aus. Zu dieser Suspension wurde die diazotierte 
MSP eingestOrzt. Die Reaktionsmiscliung wurde bei pH < 1 eine Stunde nacligerQinrl 
bis l<ein diazotiertes MSP bzw. freie Gammasaure mehr erl<ennbar war. Danach wurde 
10 der pH-Wert durch Zugabe von 15 gew.-%iger Natriumkarbonatlosung auf 3 bis 8 an- 
getioben. 

2) 1 moi 4,6-Dinitro-2-aminophenol wurde mit QberschQssigem Natriumnitrit und Salz- 
saure bei pH < 1 und einer Temperatur von O-S'^C diazotiert und anschliefiend zu der in 

15 Schritt 1) erhaltenen Real^tionsmischung gegeben. Der pH-Wert wurde durch Zugabe 
von 10 gew.-%iger Natronlauge zwischen 3-8 gehalten. Nach beendeter Umsetzung 
wurde 0,20-0,30 mol Chrom(lll)-su!fat zu der Real<tionsmischung gegeben und 1 Stun- 
de nachgerQhrt. Der Farbstoff wurde durch Zugabe von NaCI ausgesalzen und abge- 
saugt. 

20 

In zu Beispiel la analoger Weise konnen die Metallkomplexe der Farbstoffen der all- 
gemeinen Formel Dk-N=N-Napht-N=N-A erhalten werden (= Farbstoffe der allgemei- 
nen Formel II mit r = k = 0, n=1), worin Dk fQr einen von den Diazokomponenten DK1 
bis DK9. DK13. DK14. DK26. DK27. DK39 bis DK41 Oder DK58 oder fur einen von A1 
25 bis A12 abgeleiteten Rest steht, Napht fQr einen der bivalenten Reste 11-2, 11-4, li-6, II- 
8, 11-10, 11-12 und 11-14 steht und A einen der Reste A1 bis A12 bedeutet. Die Kupplung 
des Restes A-N=N- erfolgt in ortho-Position zur Aminogruppe der Reste 11-2, 11-4, 11-6, 
11-8, 11-10, 11-12 und 11-14. Beispiele hierfQr sind in der nachfolgenden Tabelle 1 ange- 
geben. 

30 

Beispiei 2a: 



"i 
I 
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Die Umsetzung erfolgte nach der In Belspiel la beschrlebenen Methode mit dem Unter- 
schied, dass kelne Umsetzung mIt Chromsalzen folgte. 

5 In zu Beispiel 2a analoger Weise konnen die Farbstoffe der allgemeinen Fomnel 

Dk-N=N-Napht-N=N-A erhalten werden (= Farbstoffe der allgemeinen Forme! II mit r = 
k = 0, n=1), worin Dk fur einen von den Diazokomponenten DK1 bis DK83 Oder fOr ei- 
nen von A1 bis A12 abgeleiteten Rest steht, Napht fur einen der bivalenten Reste 11-2, 
11^, l|.6, 11-8, 11-10, 11-12 und 11-14 steht und A einen der Reste A1 bis A12 bedeutet. 
10 Die Kupplung des Restes A-N=N- erfolgt in ortho-Position zur Aminogruppe der Reste 
11-2, 11-4, 11-6, 11-8, 11-10, 11-12 und 11-14. Beispiele hierfOr sind in der nachfolgenden Ta- 
belle 1 angegeben. 



Tabellel: 

15 



Beispiel-Nr. 


Dk 


Napht 


A 


Metail 


1a 


DK5 


DK42 


A1 


Cr 


lb 


DK41 


DK42 


A1 


Cr 


1c 


DK41 


DK44 


A1 


Cr 


Id 


DK5 


DK44 


A1 


Cr 


1e 


DK3 


DK44 


A1 


Cr 


If 


DK5 


DK43 


A7 


Cr 


2a 


DK5 


DK42 


A1 




2b 


DK5 


DK44 


A1 




2c 


DK12 


DK44 


A1 




2d 


A1 


DK59 


A1 




2e 


A1 


DK44 


A1 




2f 


A7 


DK44 


A7 




2g 


A4 


DK44 


A4 




2h 


A6 


DK44 


A6 




2i 


A1 


DK44 


A6 




2j 


A1 


DK45 


A1 




2k 


A6 


DK45 


A6 
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1) 1 mol 4,6-Dinitro-2-aminophenol wurde bei pH<1 und einer Temperatur von 0-5°C 
mit QberschQssigem Natriumnitrit und Salzsaure diazotiert. 1 mol GammasSure wurde 

5 in 25 gew.-%iger Natronlauge gelost und dann durch Zugabe von 21 gew.-%iger Salz- 
saure der pH-Wert unter 1 gestellt. Die Gammasaure fallt aus. Zu dieser Suspension 
wurde die diazotlerte 4,6-Dinitro-2-aminophenol eingestOrtzt. Die Reaktionsmischung 
wurde bei pH<1 eine Stunde nachgerOhrt bis kein diazotiertes 4,6-'Dinitro-2- 
amlnophenol bzw. frele Gammasaure erkennbar war. Danach wurde der pH-Wert 
10 durch Zugabe von 15 gew.*%iger Natriumkarbonatldsung auf 3 bis 8 angehoben. 

2) 1 mol MSP wurde im Eiswasser suspendlert und mit uberschQssigem Natriumnitrit 
und Salzsaure bei pH<1 und einer Temperatur von 0-5*'C diazotiert und anschlieliend 
zu der in Schritt 1) erhaltenen Reaktionsmischung gegeben, Der pH-Wert wurde durch 

15 Zugabe von 10 gew.-%iger Natronlauge zwischen 3 und 8 gehalten. Nach beendeter 
Umsetzung wurde wurde NaCt zugegeben und der dadurch ausgefaliener FarbstofT 
abgesaugt. 

In zu Beispiel 3 analoger Weise konnen die Farbstoffe der allgemeinen Formel 
20 Dk-N=N-Napht-N=N-A bzw. Ihre IVIetallkomplexe erhalten werden (= Farbstoffe der 
allgemeinen Formel II mit r = k = 0, n=1), worin Dk fOr einen von den Diazokomponen- 
ten DK1 bis DK83 abgeleiteten Rest steht, Napht fOr einen der bivalenten Reste il-2, II- 
4, 11-6, 11-8, 11-10, 11-12 und 11-14 steht und A einen der Reste A1 bis A12 bedeutet. Die 
Kupplung des Restes A-N=N- erfolgt In ortho-Position zur Hydroxylgruppe der Reste II- 
25 2, 11-4, n-6, 11-8, 11-10. 11-12 und 11-14. 



Beispiel 4a: 
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Methode A 

1) 1 mol Trichlor-1 ,3,5-tria2in wurde bei einer Temperatur von O-S^'C im Wasser sus- 
5 pendiert. 1 mol H-Saure wurde in 25 gew.-%iger Natronlauge gelost und zu der Sus- 
pension von Trichlortriazin bei einem pH-Wert von 1-4 zugetropft und 30 min nachge- 
ruhrt. 

2) 1 mol MSP wurde im Eiswasser suspendiert und zu der in Schritt 1) erhaltenen Re- 
10 al<tionsmischung gegeben. Danacli wurde der pH-Wert durcli Zugabe von Natrumkar- 

bonat zwischen 5-8 gestellt und 1 Stunde nacligeruhrt. 

3) 1 mol 5-Nitro-2-amlnophenol wurde bei pH<1 und einer Temperatur von O-S'^C mit 
uberschOssigem Natriumnltrit und Salzs^ure diazotiert und zu der in Scliritt 2) erlialte- 

15 nen Realctionsmiscliung gegeben. Der pH-Wert wurde durcli Zugabe von 10 gew.- 
%iger Natronlauge zwischen 3-8 gehalten. Nach beendeter Umsetzung wurde 0,20- 
0,30 mol Chrom(lll)-sulfat zu der Real<tionsmiscliung gegeben und 1 Stunde nachge- 
rOhrt. Der Farbstoff wurde durch Zugabe von NaCI ausgesalzen und abgesaugt. 

20 Methode B 

1) 1 mol Trichlortriazin wurde bei einer Temperatur von O-S^'C im Wasser suspendiert. 
1 mol H-Saure wurde In 25 gew.-%iger Natronlauge gelost und zu der Suspension von 
Trichlortriazin bei einem pH-Wert von 1-4 zugetropft und 30 min nachgerOhrt. 

25 2) 1 mol 5-Nitro-2-aminophenol wurde bei pH<1 und einer Temperatur von O-S'^C mit 
QberschOssigem Natriumnitrit und Salzsaure diazotiert und zu der in Schritt 1) erhalte- 
nen Reaktionsmischung gegeben. Der pH-Wert wurde durch Zugabe von 10 gew.- 
%iger Natronlauge zwischen 3-8 gehalten. 

30 3) 1 mol MSP wurde im Eiswasser suspendiert und zu der In Schritt 2) erhaltenen Re- 
aktionsmischung gegeben. Danach wurde der pH-Wert durch Zugabe von Natrumkar- 
bonat zwischen 5-8 gestellt und 1 Stunde nachgerOhrt. Nach beendeter Umsetzung 
wurde 0,20-0,30 mol Chrom(lll)-sulfat zu der Reaktionsmischung gegeben und 1 Stun- 
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de nachgerOhrt. Der Farbstoff wurde durch Zugabe von NaCI ausgesalzen und abge- 
saugt 

In zu Beispiel 4a analoger Weise konnen die Metallkomplexe von Farbstoffen der all- 
gemeinen Formel Dk-N=N-Napht-NH-Tr-NH-A erhalten werden (= Farbstoffe der all- 
gemeinen Formel V mit r = p = 0), worin Dk fQr einen von den Diazokomponenten DK1 
bis DK9. DK13. DK14, DK26, DK27. Dk39-Dk41, Dk58 abgelelteten Rest steht, Napht 
fur einen der bivalenten Reste 11-1 , 11-3, 11-5, 11-7. 11-9, 1 und 11-1 3 stelit, Tr ein 2- 
Chlor-1 ,3,5-trlazin-4,6-diyl-Rest ist und A einen der Reste A1 bis A12 bedeutet. Die 
Kupplung des Restes Dk-N=N- erfolgt in ortho-Position zur Hydroxylgruppe der Reste 
11-1, 11-3, 11-5, 11-7. n-9, 11-11 und 11-13. 

Beispiel 5a: 

Die Umsetzung erfolgte nach der in Beispiel 4a beschrlebenen Metliode mit dem Unter- 
schied, dass keine Umsetzung mit Chromsalzen folgte. 

Beispiel 5b: 



CI 




Methode A: 

1) 1 mol 5-Nitro-2-aminophenol wurde bei pH<1 und einer Temperatur von 0-5''C mit 
QberschOssigem Natriumnitrit und Salzsaure diazotiert und mit einer Losung von 1 mol 
Clevesaure-7 in 25 gew.-%iger Natronlauge umgesetzt. Der pH-Wert wurde unter 3 
gehalten. 

2) 1 mol Triclilortriazin wurde bei einer Temperatur von O-S'^C im Wasser suspendlert. 
Zu dieser Suspension tropft man die in der Schritt 1) eriialtene Reaktionsmischung bei 
einem pH-Wert von 1-4 und wird es 30 min nachgerillirt. 

3) 1 mol MSP wurde im Eiswasser suspendiert und zu der in Schritt 2 ) erhaltenen Re- 
aktionsmischung gegeben. Danach wurde der pH-Wert durch Zugabe von Natrumkar- 
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bonat zwischen 5-8 gestellt und 1 Stunde nachgerQhrt.Nach beendeter Umsetzung 
wurde der Farbstoff durch Zugabe von NaCI ausgefSllt und abgesaugt. 

Methods B: 

5 1)1 mol Trichlortriazin wurde bei einer Temperatur von 0-5''C im Wasser suspendiert. 
1 mol MSP wurde im Eiswasser suspendiert und zu der Suspension von Trichlortriazin 
bei einem pH-Wert von 1-4 zugegeben und 30 min nachgeruhrt. 

2) 1 mol 5-Nltro-2-aminophenol wurde be! pH<1 und einer Temperatur von 0-5**C mit 
10 QberschQssigem Natrlumnitrit und SalzsSure diazotiert und mit einer LSsung von 1 mol 

Clevesaure-7 in 25 gew.-%iger Natronlauge umgesetzt. Der pH-Wert wurde unter 3 
gehalten. 

3) Das In Schritt 2) erhaltenen Produkt wurde zu der in Schritt 1 ) erhaltenen Reakti- 

1 5 onsmischung gegeben. Danach wurde der pH-Wert durch Zugabe von Natrumkarbonat 
zwischen 5-8 gestellt und 1 Stunde nachgerOhrt. Nach beendeter Umsetzung wurde 
der Farbstoff durch Zugabe von NaCI ausgefailt und abgesaugt. 

In zu den Beispielen 5a und 5b analoger Weise konnen die Farbstoffe der allgemeinen 
20 Formei Dk''-N=N-Napht-NH-Tr-NH-Dk^ bzw. ihre Metallkomplexe erhalten warden (= 
Farbstoffe der allgemeinen Formei V mit r = p = 0), worin Dk^ und Dk^ Jeweils fur einen 
von den Diazokomponenten DK1 bis DK83 Oder f Or einen von A1 bis A12 abgeleiteten 
Rest stehen, wobei wenigstens einer der Reste Dk^ oder Dk^ fQr einen Rest der Formei 
Asteht, Napht fQr einen der bivalenten Reste 11-1, 11-3, 11-5, 11-7, 11-9, 11-11. 11-13. 11-15 
25 und 11-16 steht, Tr ein 2-Chlor-1 ,3,5-triazin-4,6-diyl-Rest ist und A einen der Reste A1 
bis A12 bedeutet. Die Kupplung des Restes Dk^-N=N- erfolgt in ortho-Position zur 
Hydroxylgruppe der Reste 11-1, 11-3, 11-5, 11-7, 11-9, 11-11 und 11-13. 



Beispiel 6a: 



30 




SOgH 



Methode A: 
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1) 1 mol Trichlortriazin wurde bei einer Temperatur von 0-5°C Im Wasser suspendiert. 
1 mol GammasSure wurde in 25 gew.-%iger Natronlauge gelSst und zu der Suspensi- 
on von Trichlortriazin bei einem pH-Wert von 1-4 zugetropft und 30 min nachgerOhrt. 

5 2) 1 mol Anthranilsaure wurde im Eiswasser suspendiert und zu der in Schritt 1) erhal- 
tenen Real^tionsmiscliung gegeben. Danach wurde der pH-Wert durch Zugabe von 
Natruml^arbonat zwischen 5 und 8 gestellt und 1 Stunde nachgeruhrt. 

3) 1 mol H-Saure wurde bei pH<1 und einer Temperatur von O-S^'C mit QberschQssi- 
10 gem Natriumnitrit und SalzsSure diazotiert und zu der in Schritt 2) erhaltenen Reakti- 

onsmischung gegeben. Der pH-Wert wurde durch Zugabe von 10 gew.-%iger Natron- 
lauge zwischen 3-8 gehalten. 

4) 1 mol MSP wurde im Eiswasser suspendiert, bei pH<1 und einer Temperatur von 0- 
1 5 S^'C mit QberschQssigem Natriumnitrit und Salzsaure diazotiert und zu der in Schritt 3) 

erhaltenen Reaktionsmlschung gegeben, Der pH-Wert wurde durch Zugabe von 10 
gew.-%iger Natronlauge zwischen 3 und 8 gehalten. Nach beendeter Umsetzung wur- 
de der Farbstoff durch Zugabe von NaCI ausgefaiit und abgesaugt. 

20 Methode B: 

1) 1 mol Trichlortriazin wurde bei einer Temperatur von 0-5''C im Wasser suspendiert. 
1 mol Gammasdure wurde in 25 gew.-%iger Natronlauge gelost und zu der Suspensi- 
on von Trichlor-triazin bei einem pH-Wert von 1 bis 4 zugetropft und 30 min nachge- 
rOhrt. 

25 

2) 1 mol Anthranilsaure wurde im Eiswasser suspendiert und zu der in Schritt 1 ) erhal- 
tenen Reaktionsmlschung gegeben. Danach wurde der pH-Wert durch Zugabe von 
Natrumkarbonat zwischen 5 und 8 gestellt und 1 Stunde nachgeruhrt. 

30 3) 1 mol H-Saure wurde in 25 gew.-%lger Natronlauge geiast und mit 1,1-1 ,5 mol Ace- 
tanhydrid acetyllert. 

4) 1 mol MSP wurde im Eiswasser suspendiert und bei pH<1 und einer Temperatur 
von O-S^'C mit QberschQssigem Natriumnitrit und Salzsaure diazotiert und zu der in 
35 Schritt 3) erhaltenen Reaktionsmischung gegeben. Der pH-Wert wurde durch Zugabe 
von Natrumkarbonat zwischen 4 und 7 gestellt und gehalten. Nach beendeter Kupp- 
lung wurde der pH-Wert durch Zugabe von 21 gew.%iger Salzsaure unter 1 gestellt 
und die Reaktionsmischung wurde auf 85-95''C enA^armt. HIerbei wurde die Ace- 
tylgruppe abgespalten. 
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5) Das in Schritt 4) erhaltene Produkt wurde bei pH<1 und einer Temperatur von O-S'^C 
mit QberschQssigem Natriumnitrit und Salzsdure diazotiert und zu der in Schritt 2) er- 
haltenen Reaktionsmischung gegeben. Der pH-Wert wurde durch Zugabe von Natrum- 
karbonat zwischen 4 und 7 gestellt und gehalten. Nacli beendeter Umsetzung wurde 
5 die Rektionsmischung ultrafiltriert und getrocknet. 

In zu Beispiel 6a analoger Weise kdnnen die Farbstoffe der allgemeinen Forme! 
A-N=N-P-N=N-Napht^-NH-Tr-NH-Dk bzw. ihre Metallkomplexe erhalten werden (= 
Farbstoffe der allgemeinen Formel V mit r = 0, p = 1 und P = Napht^), worin Dk fQr ei- 

10 nen von den Diazokomponenten DK1 bis Dk83 abgeleiteten Rest steht, P und Napht^ 
unabhangfg voneinander fQr einen der bivalenten Reste 11-1, 11-3, (1-5, 11-7, n-9, IM1, Il- 
ia, 11-15 und 1116 Oder fOr einen von den Diazokomponenten DK3, DK4, DK6, DK7, 
DK11. DK13, DK14. DK15, DK18, DK21 bis DK27. DK29, DK30, DK33, DK36. DK38. 
Oder DK39 abgeleiteten Rest stehen, Tr ein 2-Chlor-1.3,5-triazln-4,6-diyl-Rest ist und A 

15 einen der Reste A1 bis A12 bedeutet Die Kupplung des Reste A-N=N- und A-N=N- 
Napht^-N=N- erfolgt In ortho-Position zur Hydroxylgruppe In Napht^ bzw. Napht\ Bei- 
spiele hierfQr sind in der Nachfolgenden Tabelle 2 angegeben. 

Tabelle 2: 

20 



Beispiel Nr. 


A 


P 


NapliO 


Dl< 


IVIetall 


6a 


A1 


DK44 


DK42 


DK4 




6b 


A1 


DK39 


DK43 


DK5 


Cr 


6c 


A1 


DK4 


DK42 


DK17 


Cr 


6d 


A1 


DK27 


DK59 


DK4 


Cr 


6e 


A7 


DK44 


DK42 


DK4 




6f 


A2 


DK44 


DK42 


DK4 




6g 


A4 


DK44 


DK42 


DK4 




6h 


A6 


DK27 


DK59 


DK4 





Beispiel 7: 




wo 2005/040490 PCT/EP2004/012231 

48 

1) 1 mol Trichlortriazin yNurde bei einer Temperatur von 0-5°C im Wasser suspendlert 
und zu dieser Suspension wurde 1 mol Paramlnsaure bei einem pH-Wert von 1-4 zu- 
gegeben und 30 mln nachgerOlirt. 

5 2) 1 mol Anthranilsaure wurde im Eiswasser suspendlert und zu der in Schritt 1) eriial- 
tenen Reaktionsmlschung gegeben. Danach wurde der pH-Wert durch Zugabe von 
Natrumkarbonat zwischen 5 und 8 gestellt und 1 Stunde nachgeruhrt. Der 
Reaktlonsprodukt wurde durch Zugabe von QberschQssigem Natriumnitrit und 
SalzsSure bei pH<1 und einer Temperatur von 0-5**C diazotlert. 

10 

3) 1 mol K-Saure wurde In 25 gew.-%(ger Natronlauge gelost und und zu der in Schritt 

2) erhaltenen Reaktionsmlschung gegeben. Der pH-Wert wurde unter 2 gehalten. 

4) 1 mol MSP wurde im Eiswasser suspendlert und durch Zugabe von QberschQssigem 
15 Natriumnitrit und Salzsdure bei pH<1 und einer Temperatur von 0-5*'C diazotlert. An- 

schlieBend wurde die diazotierte MSP zu der in Schritt 3) erhaltenen Reaktionsml- 
schung gegeben. Der pH-Wert wurde durch Zugabe von 10 gew.-%iger Natronlauge 
zwischen 3 und 8 gehalten. Nach beendeter Umsetzung wurde der Farbstoff durch 
Zugabe von NaCI ausgefSllt und abgesaugt. 

20 

In zu Beispiel 7 analoger Weise konnen die Farbstoffe der allgemeinen Formel 
A-N=N-Napht^-N=N-R-NH-Tr-NH-Dk bzw. Ihre Metallkomplexe erhalten werden (= 
Farbstoffe der allgemeinen Formel V mit p = 0, r = 1 ), worin Dk fQr einen von den DIa- 
zokomponenten DK1 bis DK83 abgeieiteten Rest steht, Napht^ einen der bivalenten 
25 Reste 11-2. IM, 11-6, II-8, 11-10. 11-12 und 11-14 steht, R fur DK21, worin Q = H. oder fQr 
einen von Kk5 und Kk14 bis Kk16 abgeieiteten bivalenten Rest steht, Tr ein 2-Chlor- 
1,3,5-triazin-4,6-diyl-Rest ist und A einen der Reste A1 bis A12 bedeutet. Die Kupplung 
des Rest A-N=N- erfolgt In ortho-Position zur Hydroxylgruppe in Napht\ 

30 Beispiel 8: 




OSPjH 



1) 1 mol MSP wurde in Eiswasser suspendlert und mit QberschQssigem Natriumnitrit 
35 und Salzsaure bei pH<1 und einer Temperatur von 0-5**C diazotiert und mit einer wass- 
rigen Losung von 1 mol Metamin umgesetzt. Der pH-Wert wurde unter 3 gehalten. 



10 
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2) 1 mol Trichlorlriazln wurde bei einer Temperatur von 0-5''C im Wasser suspendiert 
und zu dieser Suspension wurde die bei Scliritt 1) eriialtene Realctionsmischung bei 
einem pH-Wert von 1 bis 4 zugegeben und 30 mln gegeben. 

3) 1 mol Paraminsaure wurde im Eiswasser suspendiert und zu der in Schritt 2) erhal- 
tenen Real<tionsmiscliung gegeben. Danacli wurde der pH-Wert durch Zugabe von 
Natrumkarbonat zwischen 5-8 gestellt und es wurde 1 Stunde nachgeriihrt. Das Realc- 
tionsprodukt wurde durch Zugabe von UberschQssigem Natriumnitrit und SalzsSure bei 
pH<1 und einer Temperatur von 0-5**C diazotiert. 



4) 0,5 mol H-Saure wurde in 25 gew.-%iger Natronlauge gel5st und zu der in Schritt 3) 
erhaltenen Reaktionsmischung gegeben. Der pH-Wert wurde fOr eine Stunde unter 2 
gehalten, danach durch Zugabe von Natriumkarbonat zwischen 3-8 gestellt und eine 
Stunde gehalten. Nach beendeter Umsetzung wurde die Rektionsmischung ultrafiltriert 
15 und getrocknet. 

In zu Beispiel 8 anaioger Weise k5nnen die Farbstoffe der allgemeinen Formel 
A-N=N-R-NH-Tr-NH-P-N=N-Napht-N=N-P-NH-Tr-NH-R-N=N-A bzw. ihre Metallkom- 
plexe erhalten werden (= Farbstoffe der allgemeinen Formel X mit Dk^ = Dk^ = A, 

20 k=n=1), worin Napht fOr einen der blvalenten Reste 11-2, 11-4, 11-6. 11-8, 11-10, 11-12 und II- 
14 steht, P fQr DK21 , worin Q = H. Oder fOr einen von Kk5 und Kk14 bis Kk16 abgelei- 
teten bivalenten Rest steht, R fQr einen von DK22 bis DK25 abgeleiteten blvalenten 
Rest Oder fQr einen bivalenten Reste IM, 11-3, 11-5, 11-7, 11-9, 11-11, 11-13, 11-15 oder 11-16 
steht, Tr ein 2-Chlor-1,3,5-triazln-4,6-diyl-Rest 1st und A einen der Reste A1 bis A12 

25 bedeutet. 



Beispiel 9a: 



ci 

qpoH 



HO,S 




HO,SO- 



SO3H 



1) 1 mol p-Nitroanilin wurde in 21 gew.-%iger Salzsaure gelost, danach mit Oberschus- 
sigem Natriumnitrit bei pH<1 und einer Temperatur von O-S'^C diazotiert und anschlie- 
liend zu einer Suspension von 1 mol Anthranilsaure und Eiswasser gegeben. Die Re- 
aktionsmischung wurde bei pH<2 und T<10''C 1 Stunde nachgerOhrt. 
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2) 1 mol MSP wurde in Eiswasser suspendiert und mit QberschQsslgem Natriumnitrit 
und SalzsSure bei pH<1 und einer Temperatur von 0-5**C diazotlert und mIt einer L5- 
sung von 1 mol Clevesaure-7 in 25 gew,-%iger Natronlauge unngesetzt. Der pH-Wert 

5 wurde unter 3 gehalten. 

3) 1 mol Trichlortriazin wurde bei einer Temperatur von O-S^'C Im Wasser suspendiert 
und zu dieser Suspension wurde die bei Schritti) erhaltenen Realctionsmischung bei 
einem pH-Wert von 1 bis 4 zugegeben und 30 min nacligerulirt. 

10 

4) Das in Scliritt 2) erlialtene Produlct wurde zu der in Schritt 3) erhaltenen Realctions- 
mischung gegeben. Danacli wurde der pH-Wert durcli Zugabe von Natruml<arbonat 
zwisclien 5-8 gestellt und es wurde 1 Stunde naciigerOhrt. Nacli beendeter Umsetzung 
wurde der Farbstoff durcli Zugabe von NaCI ausgefallt und abgesaugt. 

15 

In zu Beispiel 9a analoger Weise k6nnen die Farbstoffe der allgemeinen Forme! 
Dk^-N=N-P-NH-Tr-NH-R-N=N-DI<^ bzw. Ihre IVIetallkomplexe eriialten wenden (= Farb- 
stoffe der allgemeinen Formel VI), worin Dk^ und Dk^ jeweils fur einen von den Diazo- 
komponenten DK1 bis DK83 Oder fOr einen von A1 bis A12 abgeleiteten Rest stehen, 

20 wobei wenigstens einer der Reste Dk^ oder Dk^ fur einen Rest der Formel A steht. P 
und RfOr einen von DK3, DK4. DK6, DK7, DK11. DK13, DK14, DK15. DK18. DK21 bis 
DK27. DK29, DK30, DK33, DK36. DK38, DK39 oder DK60 bis DK83 abgeleiteten 
bivalenten Rest oder fQr einen bivalenten Reste 11-1. 11-3, 11-5. 11-7, 11-9. 11-11, 11-13, 11-15 
Oder 11-16 stehen, Tr ein 2-Chlor-1 ,3.5-triazin-4,6-diyl-Rest ist und A einen der Reste 

25 A1 bis A12 bedeutet. Die Kupplung des Rest A-N=N- erfolgt in ortho-Position zur 

Hydroxylgruppe in 11-1. 11-3, 11-5, 11-7, 11-9, 11-11 und 11-13. Beispiele fQr derartlge Farb- 
stoffe sind in Tabeile 3 angegeben. 

Tabelle 3: 

30 



Beispiei Nr. 


Dk' 


P 


R 




Metall 


9a 


A1 


DK46 


DK4 


DK17 




9b 


A1 


DK42 


DK4 


DK19 




9c 


DK5 


DK42 


DK4 


A1 


Cr 


9d 


DK4 


DK43 


DK4 


A1 


Co 


ge 


DK40 


DK59 


DK22 


A1 


Cr 


9f 


DK5 


DK44 


DK22 


A1 


Cr 


9g 


A7 


DK46 


DK4 


DK17 




9h 


DK5 


DK42 


DK4 


A4 


Cr 
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SO5H N^N N^N ^Pj" 



5 1)1 mol Trichlortriazin wurde bel einer Temperatur von 0-5*'C im Wasser suspendiert 
und zu dieser Suspension wurde 1 mol H-Saure die vorher in 25 gew.-%iger Natron- 
lauge gel5st wurde bei einem pH-Wert von 1 bis 4 zugegeben und 30 min nachgerOhrt. 

2) 1 mol MSP wurde In Eiswasser suspendiert und mit uberschQssigem Natriumnitrit 
10 und SalzsSure bei pH<1 und einer Temperatur von 0-5**C diazotiert und zu der in 

Scliritt 1) erhaltenen Reaktionsmischung gegeben. Der pH-Wert wurde durcli Zugabe 
von 10 gew.-%iger Natroniauge zwischen 3 und 8 gehalten. 

3) 0,5 mol 4.4-Diaminodiphenylsulfamid wurde in Wasser suspendiert und zu der in 
15 Schritt 2) erhaltenen Reaktionsmischung gegeben. Der pH-Wert wurde durch Zugabe 

von 10 gew.-%iger Natroniauge zwischen 3 und 8 gehalten. Nach beendeter Umset- 
zung wurde der Farbstoff durch Zugabe von NaCI ausgefallt und abgesaugt. 

In zu Beispiel 10 analoger Welse konnen die Farbstoffe der ailgemeinen Formal 
20 A-N=N-Napht-NH-Tr-NH-Tk-NH-Tr-NH-Napht-N=N-Abzw. ihre Metallkomplexe erhal- 
ten werden (= Farbstoffe der ailgemeinen Formel IX mit DK^ = Dk^ = A), worin Napht 
fiir einen bivalenten Reste 11-1, 11-3, 11-5, 11-7, 11-9, 11-11 oder 11-13 steht, Tr ein 2-Chlor- 
1,3,5-triazin-4,6-diyl-Rest ist, Tk fQr einen von einer Tetrazokomponenten Tk1 bis Tk20 
abgeleiteten bivalenten Rest steht und A einen der Reste A1 bis A12 bedeutet. Die 
25 Kupplung des Rest A-N=N- erfolgt in ortho-Position zur Hydroxylgruppe in Napht 

Beispiel 11a: 






SO3H 



N 




1) 1 mol 4,4-Diaminodiphenylsulfamid wurde mit QberschOssigem Natriumnitrit und 
Salzsaure bei pH<1 und einer Temperatur von 0-5°C tetrazotiert. 1 mol l-SSure wurde 
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in 25 gew.-%iger Natronlauge gel6st und zu der Losung des tetrazotlerten 4,4- 
Diaminodiphenylsulfamid getropft. Der pH-Wert wurde hierbei durch Zugabe von Salz- 
s§ure unter 3 gehalten. 

5 2) 1 moi MSP wurde in Eiswasser suspendiert und mit uberschOssigem Natriumnitrit 
und Salzsaure bei pH<1 und einer Temperatur von O-S^'C diazotiert. AnschlieRend 
wurde das Reaktionsgemisch zu der in Schritt 1) erhaltenen Reaktionsmischung gege- 
ben. Der pH-Wert wurde durch Zugabe von 10 gew.-%iger Natronlauge zwischen 3 
und 8 gehalten. 

10 

3) 1 mol Metamin wurde zu der in Schritt 2) erhaltenen Reaktionsmischung gegeben 
und der pH-Wert wurde durch Zugabe von 10 gew.-%iger Natronlauge zwischen 3 und 
8 gehalten. 

15 4) 1 mol Trichlortriazin wurde bei elner Temperatur von 0-5''C im Wasser suspendiert. 
Zu dieser Suspension wurde 1 mol AnthranilsSure zudosiert und bei einem pH-Wert 
von 1-4 30 min nachgerOhrt. 

5) Das in Schritt 4) erhaltene Produkt wurde zu der in Schritt 3) erhaltenen Reaktionsr 
20 mischung gegeben. Danach wurde der pH-Wert durch Zugabe von Natrumkarbonat 
zwischen 5 und 8 gestellt und 1 Stunde nachgerOhrt. Nach beendeter Umsetzung wur- 
de der Farbstoff durch Zugabe von NaCI ausgefdilt und abgesaugt. 

Beisplel 11b: 

25 




1) 1 mol MSP wurde in Eiswasser suspendiert und mit Qberschussigem Natriumnitrit 
und Salzsaure bei pH<1 und einer Temperatur von 0-5°C diazotiert. 1 mol l-Saure 

30 wurde in 25 gew.-%iger Natronlauge gelost und zu der Reaktionsmischung des diazo- 
tierten MSP gegeben. Der pH-Wert wurde unter 2 gehalten. 

2) 1 mol 4,4-Dlamlnodlphenylsulfamid wurde mit QberschQssigem Natriumnitrit und 
Salzsaure bei pH<1 und einer Temperatur von 0-5**C tetrazotiert und zu der In Schritt 
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1) erhaltenen Reaktionsmischung gegeben. Der pH-Wert wurde durch Zugabe von 10 
gew.-%iger Natronlauge zwischen 3-8 gehalten. 

3) 1 mol Metamin wurde zu der in Schritt 2) erhaltenen Reaktionsmischung gegeben 
5 und der pH-Wert wurde durch Zugabe von 10 gew.-%iger Natronlauge zwischen 3-8 

gehalten. 

4) 1 mol Trichlortriazin wurde bei einer Temperatur von O-S'^C Im Wasser suspendiert. 
Zu dieser Suspension wurde 1 mol AnthranilsSure zudosiert und bel einem pH-Wert 

10 von 1-4 30 min nachgeruhrt. 

5) Das in Schritt 4) erhaltene Produkt wurde zu der in Schritt 3) erhaltenen Reaktions- 
mischung gegeben. Danach wurde der pH-Wert durch Zugabe von Natrumkarbonat 
zwischen 5 und 8 gestellt und 1 Stunde nachgeruhrt. Nach beendeter Umsetzung wur- 

15 de der Farbstoff durch Zugabe von NaCI ausgefallt und abgesaugt. 

In zu den Beispielen 11a und 11b analoger Weise konnen die Farbstoffe der allgemel- 
nen Formel A-N=N-Napht-N=N-Tk-N=N-P-NH-Tr-NH-Dkbzw. Ihre Metallkomplexe er- 
halten werden (= Farbstoffe der allgemeinen Formel VII mit DK^ = A), worin Dk fur ei- 

20 nen von den Diazokomponenten DK1 bis DK83 abgeleiteten Rest steht, Napht fur ei- 
nen bivalenten Reste ll-l, 11-3, 11-5. 11-7. 11-9, 11-11 oder 11-13 steht. Tr ein 2-Chlor-1 .3,5- 
triazin-4,6-dlyl-Rest ist, Tk fOr einen von einer Tetrazokomponenten Tk1 bis Tk20 ab- 
geleiteten bivalenten Rest steht und A einen der Reste A1 bis A12 bedeutet. Die Kupp- 
lung des Rest A-N=N- erfolgt bei der in Beispiel 11a angegebenen ReaktionsfQhrung in 

25 ortho-Position zur Hydroxylgruppe in Napht und in ortho-Position zur Amlnogruppe in 
Napht bei der in Beispiel 11b angegebenen ReaktionsfQhrung. 

Beispiel 12a: 




Methode A 

1) 1 mol 4,4-Diaminodiphenylsulfamid wurde mit Dberschussigem Natriumnitrit und 
Salzsaure bei pH<1 und einer Temperatur von O-S^'C tetrazotiert. 1 mol H-S§ure wurde 
35 in 25 gew.-%lger Natronlauge gelost und zu der Losung des tetrazotierten 4,4- 
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Diaminodiphenylsulfamid getropfl. Der pH-Wert wurde hierbei durch Zugabe von Salz- 
saure unter 3 gehalten. 

2) 1 mol MSP wurde in Eiswasser suspendiert und mit Qberschusslgem Natriumnitrit 
5 und Salzsaure bei pH<1 und einer Temperatur von O-S^'C diazotiert. Anschliefiend 
wurde das Reaktionsgemisch zu der in Schritt 1 ) erhaltenen Reaktionsmischung gege- 
ben, Der pH-Wert wurde durch Zugabe von 15 gew.-%lger wSssriger Sodalosung zwi- 
schen 3 und 8 gehalten. 

10 3) 1 mol Metaminsaure wurde zu der in Schritt 2) erhaltenen Reaktionsmischung ge- 
geben und der pH-Wert wurde durch Zugabe von 15 gew."%iger Sodalosung zwischen 
3 und 8 gehalten. Nach beendeter Umsetzung wurde der Farbstoff durch Zugabe von 
NaCI ausgefallt und abgesaugt. 

15 Methode B: 

1} 1 mol 4,4-Diaminodiphenylsulfamid wurde mit QberschOsslgem Natriumnitrit und 
Salzsaure bei pH<1 und einer Temperatur von 0-5**C tetrazotiert. 1 mol H-Saure wurde 
in 25 gew.-%iger Natronlauge gelost und zu der Reaktionsmischung des tetrazotierten 
4,4-Diaminodiphenylsulfamids getropft. Der pH-Wert wurde unter 3 gehalten. 

20 

2) 1 mol Metaminsaure wurde zu der in Schritt 1 ) erhaltenen Reaktionsmischung ge- 
geben und der pH-Wert wurde durch Zugabe von 10 gew.*%iger Natronlauge zwischen 
3 und 8 gehalten. 

25 3) 1 mol MSP wurde in Eiswasser suspendiert und mit uberschussigem Natriumnitrit 
und Salzsaure bei pH<1 und einer Temperatur von 0-5**C diazotiert. Anschliefiend 
wurde die Reaktionsmischung zu der in Schritt 2) erhaltenen Reaktionsmischung ge- 
geben. Der pH-Wert wurde durch Zugabe von 10 gew.-%iger Natronlauge zwischen 3 
und 8 gehalten. Nach beendeter Umsetzung wurde der Farbstoff durch Zugabe von 

30 NaCI ausgefallt und abgesaugt. 

In zu Beispiel 12a analoger Weise konnen die Farbstoffe der allgemelnen Formel 
A-N=N-Napht''-N=N-Tk-N=N-Kk erhalten werden (= Farbstoffe der allgemeinen Formel 
II mit r = k = 1 , n=0), worin Kk fOr einen von den Kupplungskomponenten Kkl bis Kk67, 

35 DK3, DK4, DK6, DK7, DK11. DK13, DK14, DK15. DK18. DK21 bis DK27, DK29. DK30. 
DK33. DK36, DK38, DK39 Oder DK42 bis DK83 abgeleiteten Rest steht. Napht^ fOr 
einen der bivalenten Reste 11-2, 11-4, 11-6, 11-8, 11-10, 11-12 und 11-14 steht, TkfQr eInen 
von einer Tetrazokomponenten Tkl bis Tk20 abgeleiteten bivalenten Rest steht und A 
einen der Reste A1 bis A12 bedeutet. Die Kupplung des Restes A-N=N- erfolgt in or- 

40 tho-Position zur Hydroxylgruppe in Napht\ Beisplele hlerfOr sind in der Tabelle 4 zu- 
sammengestellt. 



wo 2005/040490 



PCT/EP2004/012231 



55 



Tabelle 4 



Beispiel Nr. 


A 


Naphf 


Tk 


Kk 


12a 


A1 


DK44 


Tk18 


Kk15 


12b 


A1 


DK44 


Tk18 


Kk5 


12c 


A1 


DK44 


Tk18 


Kk2 


12d 


A1 


DK44 


TklB 


Kk3 


12e 


A1 


DK44 


Tk18 


Kk6 


12f 


A1 


DK44 


Tk18 


Kk1 


12g 


A1 


DK44 


Tk18 


Kk4 


12h 


A1 


DK44 


Tk18 


Kk7 


12i 


A1 


DK44 


Tk18 


Kkg 


12i 


A1 


DK44 


Tk18 


KklO 


12k 


A1 


DK44 


Tk18 


Kk14 


121 


A1 


DK44 


Tk18 


Kk16 


12m 


A1 


DK44 


Tk18 


Kk26 


12n 


A1 


DK44 


Tk18 


Kk27 


12o 


A1 


DK44 


Tk18 


Kk40 


12p 


A1 


DK44 


Tk18 


Kk46 


12q 


A1 


DK44 


Tk18 


Kk48 


12r 


A1 


DK44 


Tk18 


Dk4 


12s 


A1 


DK44 


Tk18 


Dkll 


12t 


A1 


DK44 


Tk18 


Dk18 


12u 


A1 


DK44 


Tk18 


Dk29 


12v 


A1 


DK44 


Tk18 


Dk30 


12z 


A1 


DK44 


Tk18 


Dk39 


12aa 


A1 


DK44 


Tk16 


Kk5 


12ab 


A1 


DK44 


Tk16 


Kk3 


12ac 


A1 


DK44 


Tk16 


Kk4 


12ad 


A1 


DK44 


Tk16 


Dk4 


12ae 


A1 


DK44 


Tk19 


Kk5 


12af 


A1 


DK45 


Tk18 


Kk5 


12ag 


A2 


DK44 


Tk18 


Kk5 


12ah 


A7 


DK44 


Tk18 


Kk15 


12ai 


A4 


DK44 


Tk18 


Kk15 


12aj 


A5 


DK45 


Tk18 


KklO 


12ak 


A9 


DK45 


Tk18 


Kk14 


12al 


A10 


DK45 


Tk18 


Kk16 


12am 


A11 


DK45 


Tk18 


Kk26 
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Beispiel Nr. 


A 


Naphf 


Tk 


Kk 


12an 


A1 


DK44 


Tk18 


Kk11 

1 XfX • I 


12ao 


A1 


DK44 


Tk18 


Kk51 


12ap 


A1 


DK44 


Tk18 


Kk52 


12aq 


A1 


DK44 


Tk18 


Kk53 


12ar 


A1 


DK44 


Tk18 


Kk54 


12as 


A1 


DK44 


Tk18 


Kk55 


12at 


A1 


DK44 


Tkia 

1 IV i U 


Kk56 




A1 


DK44 


Tk18 


Kk57 


12a\/ 

1 V 


A1 


DK44 


Tk18 


Kk58 


1 ^ClVV 


A1 


DK44 


Tk1ft 




i 9flV 


A1 


DK44 


Tk18 

1 l\ f w 


ixIxwW 


i 9a\/ 

1 ^cky 


A1 


DK44 




KkR1 
rxj\v> 1 




Ai 




1 fx 1 O 


KkR9 


1 ^Ud 


A1 


DK44 


Tklft 


KkR*^ 

rxIWO 




A1 


DK44 




KkR4 




A1 


DK44 


Tklft 


L/fxv/w 


i9hrl 


A1 


DK45 




ixlV 1 


i9h^ 


A1 


DK45 


Tkia 


Kk9 


19hf 


Ai 




i l\ 1 o 


ixiVO 


19hn 


A1 


nK45 




Kk4 


19hh 


AI 






KkR 


19hi 


A1 




Tklft 


Kk7 




A1 




Tk18 


Kk10 

rxi\ 1 \J 


12bk 


A1 


DK45 


Tk18 


Kk11 


19hl 


A1 
^A 1 


DK45 


Tklft 


Kk14 


19bm 


A1 


DK45 


Tkia 


Kk15 


19hn 


A1 


□K45 


Tkia 


ixlv 1 \J 




A1 


DK45 


Tkia 






A1 


DK45 


Tk18 

1 r\ 1 w 


Kk53 


12ba 


A1 


DK45 


Tk18 


Kk54 


12br 


A1 


DK45 


Tk18 


Kk55 


12bs 


A1 


DK45 


Tk18 

i l\ i w 


Kk56 


12bt 


A1 


DK45 


Tk18 
1 1\ 1 u 


Kk61 


12bu 


A1 


DK45 


Tk18 


Kk62 


12bv 


A1 


DK45 


Tk18 


Kk63 


12bw 


AI 


DK45 


Tk18 


Kk64 


12bx 


A1 


DK45 


Tk18 


DK66 


12by 


AI 


DK44 


Tk16 


Kk10 


12bz 


AI 


DK44 


Tk16 


Kkll 
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Beispiel Nr. 


A 


Naphf 


Tk 


Kk 


12ca 


A1 


DK44 


Tk16 


Kk14 


12cb 


A1 


DK44 


Tk16 


Kk15 


12cc 


A1 


DK44 


Tk16 


Kk16 


12cd 


A1 


DK44 


Tk16 


Kk51 


12ce 


A1 


DK44 


Tk16 


Kk53 

IXIXxJw 


12cf 


A1 


DK44 


Tk16 


Kk54 

• XIXW"T 


12ca 


A1 


DK44 


Tk16 


Kk55 


12ch 


A1 


DK44 


Tk16 


Kk56 




A1 


DK44 


Tk16 

1 IX 1 V/ 


Kk61 


12ci 


A1 


DK44 


Tk16 


Kk62 




A1 


nK44 




rxIxxJw 


19rl 


A1 


DK44 




Kk64 


1 9rm 

1 ^Oi 1 1 


A1 


DK44 

In/ rx" 1 ■ 1' 


1 Ix 1 W 




19rn 






1 IX 1 v7 


k'k9 


1 9rn 

1 ^OV/ 


A1 


DK44 


1 IX 1 57 


Kk'^ 

rxixw 




A1 


DK44 


1 fx 1 9 


IXlX 1 \J 




A1 


DK44 


1 IX 1 <7 


rxi\ 1 1 


19r*r 


A1 


l-/|X*T*T 


Tk1Q 

1 IX 1 <7 




1 ^Uo 




l-/rx*T*r 




ixl\ 1 yJ 




A1 


nK44 
i-/rx*T*T 


1 fx 1 x7 


k'klfi 


i On-i 1 


A1 




Tk1Q 

1 fx 1 £7 


f\rk.\j J 


1 ilO V 


A1 


DK44 


1 iX 1 «7 




1 ^ovv 


A1 


DK44 


1 iX 1 ^ 


Kk54 


1 9rY 


A1 


DK44 


Tk19 

1 FX 1 w 


Kk55 

• XIXww 


1 ^\*y 


A1 


DK44 


Tk19 

1 IX 1 W 


Kk56 

IXlXww 




A1 


DK44 


Tk19 

1 IX 1 0 


Kk61 

IXiXW 1 




A1 


DK44 


Tk19 

1 IX 1 w 


Kk62 




A1 


DK44 


Tk19 

1 IX 1 W 


Kk63 


19dc 


A1 


DK44 


Tk19 

1 IX 1 W 


Kk64 


12dd 


A1 


DK44 


Tk19 


DK66 




A1 


DK44 


Tk20 


Kk2 

IXIXfc 




A1 


DK44 


Tk20 


KkS 




A1 


DK44 

1 XII 


Tk20 

1 IX^W 


Kk5 

IXIXW 


19dh 


A1 


DK44 


Tk20 


Kk10 

IXIX 1 w 


12di 


A1 


DK44 


Tk20 


Kk11 


12dj 


A1 


DK44 


Tk20 


Kk14 


12dk 


A1 


DK44 


Tk20 


Kk15 


12dl 


M 


DK44 


Tk20 


Kk16 


12dm 


A1 


DK44 


Tk20 


Kk51 
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Beispiel Nr. 


A 


Napht' 


Tk 


Kk 


12dn 


A1 
1 


DK44 


Tk20 


rsiSOw 


12do 


A1 


nK44 




Kk54 


12dD 


A1 


i-<'r\*T*T 


Tk20 


r\iS\j*j 


12da 


r\ 1 






rsiSsJO 


19Hr 


A1 




TkPn 


rsisD i 


1 9riQ 
1 


A1 


L/r\*T*+ 




INISDZ 


19rlt 


A1 




Tk9n 


INIsDO 


19rlii 


A1 


UP\rrr 


Tk9n 


l\l\D*f 


19r!v 


A1 


L/r\*T*T 


Tk9n 


UixDD 




Ai 




Tkift 


IXKZ 


iOrlv 


Ai 




1 l\ 10 


l\Ko 


i^ay 


A i 




1 K ID 




I^QZ 


A i 




1 K 10 




i OiiQ 

1 Z6a 


AI 
A 1 






l^jyi i 


1 zeu 


AI 
A 1 


Ur\*rv) 


1 IS 10 


f\K l*f 


1 zee 


AI 
A 1 




1 IS 10 


l\K 10 




AI 
A 1 




TUi A 
1 Is 10 


IxKlD 


izee 


Ai 
A 1 




1 K 10 


l\KOl 


izei 


Ai 
AT 


UIVI-O 


1 Kid 


IXKOo 


izeg 


Ai 
A 1 




I K ID 


l\KO*l' 




Ai 
A 1 




i K ID 


JxKOD 


1 9oi 


Ai 
A 1 


Ur\rtO 


1 Is ID 


rxKOD 


i9oi 


Ai 
A 1 


PiVCA^ 


1 Is ID 


rvisO 1 


1 0aie 


Ai 
A 1 




TUi A 
1 In ID 


l\ISDZ 


1 zei 


Ai 
A 1 




1 Is ID 


t\KDO 


izern 


Ai 
A 1 




1 K ID 


KieRA 
l\KD*l' 


i 9an 


Ai 
A 1 


niCAR 
Ut\HO 


1 K ID 


UIXDD 


1 zt?o 


Ai 

A 1 




TH Q 
1 rs 1 s7 


rSlsZ 




Ai 

A 1 




1 Iv 1 9 


IVIsO 




Ai 

A 1 




I /S 1 v7 


fXISv/ 




Ai 




1 IS 1 9 


rsis 1 u 




A1 




1 IS 1 v7 


rsis 1 i 




Ai 




TkiQ 

1 IS 1 x7 


rsis i*T 


i 9pi 1 


A1 


DK45 


TkiQ 

1 IS 1 9 


rsis 1 \j 


12ev 


AI 


DK45 


Tk19 


Kk16 


12ew 


A1 


DK45 


Tk19 


Kk51 


12ex 


A1 


DK45 


Tk19 


Kk63 


12ey 


A1 


DK45 


Tk19 


Kk54 


12ez 


A1 


DK45 


Tk19 


Kk55 



wo 2005/040490 PCT/EP2004/012231 

59 



oeispiei iNi. 


A 


iMapni 


1 K 




l2Ta 


A1 


DK4o 


Tk19 




12tD 


A •I 

A1 


DK4o 


Tk19 


r\KDl 


IZfC 


A «1 

A1 


DK4o 


TK19 




12Td 


A A 

A1 


DK40 


I K19 


r\Koo 


12Te 


A A 

A1 


DK4o 


Tk19 


r\Ko4 


12ff 


A1 


DK45 


Tk19 


UKDD 


12fg 


A1 


DK45 


Tk20 


Kk2 


12fh 


A ^ 

A1 


DK45 


Tk20 


Kko 


12fi 


A1 


DK4o 


Tk20 


Kko 


12fj 


A 

A1 


DK4o 


Tk20 


KkiO 


12fk 


A A 

A1 


DK45 


Tk20 


Kkll 


12fl 


A A 

A1 


DK45 


Tk20 


Kki4 


12fm 


A ^ 

A1 


DK45 


Tk20 


Kklo 


12fn 


A1 


DK45 


Tk20 


Kklo 


12fo 


A1 


DK45 


Tk20 


Kkol 


12fp 


A A 

A1 


DK45 


Tk20 


Kkoo 


12fq 


A1 


DK45 


Tk20 


Kk54 


12fr 


A1 


DK45 


Tk20 


Kkoo 


12fs 


A1 


DK45 


Tk20 


Kkoo 


12ft 


A1 


DK45 


Tk20 


Kk61 


12fu 


A1 


DK45 


Tk20 


Kk62 


12fv 


A 

A1 


DK45 


Tk20 


Kkoo 


12fw 


A A 

A1 


DK45 


Tk20 


Kko4 


12fx 


A A 

A1 


DK45 


Tk20 


DKoo 


12fy 


A A 

A1 


DK44 


Tklo 


Kkoo 


12fz 


A A 

A1 


A A 

DK44 


Tklo 


Kkoo 


12ga 


A A 

A1 


r\t^A A 

DK44 


Tklo 


Kk67 


12gb 


A A 

A1 


DK45 


Tklo 


Kkoo 


12gc 


A A 

A1 


DK45 


Tklo 


Kkoo 


12gd 


A1 


DK45 


Tklo 


l\kD/ 


12ge 


A A 

A1 


DK44 


1 kio 


Kkoo 


12gf 


A A. 

A1 


T^l/'A A 

IJK44 


1 Klo 


Kkoo 


12gg 


A A 
A1 


UK44 


1 Klo 


KKor 


12gh 


A A 

A1 


r\\yA c 
UK40 


1 Klo 


Kkoo 




r\ 1 




1 l\ 1 o 


r\i\oo 


I2gj 


A1 


DK45 


Tk18 


Kk67 


12gk 


A1 


DK44 


Tk19 


Kk65 


12gl 


A1 


DK44 


Tk19 


Kk66 


12gm 


A1 


DK44 


Tk19 


Kk67 
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Deispiei iNi. 


A 
M 


iNapni 


1 K 


l\K 


12gn 




DK4o 


Tk19 


KKoo 


12go 


A H 

Al 


DK45 


Tl^*1 ft 

Tk19 


Kkdo 


I2gp 


A •I 

Al 


DK4o 


TI^H ft 

Tk19 


Kko7 


12gq 


A '4 

Al 


DK44 


Tl -Oft 

Tk20 


Kkdo 


izgr 


Ml 


Ur\44 


1 K^U 


r\KDD 


12gs 


A1 


DK44 


Tk20 


Kk67 


12gt 


A1 


DK45 


Tk20 


Kk65 


12gu 


Al 


DK45 


Tk20 


Kk66 


12gv 


A1 


DK45 


Tk20 


Kk67 



Beispiei 12gw: 
5 Methode A 

1) 1 mol 4,4-Dianninodiphenylsulfamicl wurde mit Qberschussigem Natriumnitrit und 
Salzsaure bel pH<1 und elner Temperatur von 0-5*'C tetrazotiert. 1 mol H-SSure wurde 
in 25 gew.-%iger Natronlauge gei5st und zu der Losung des tetrazotierten 4,4- 
Diaminodiphenylsulfamid getropft. Der pH-Wert wurde hierbei durch Zugabe von Salz- 

10 sdure unter 3 gehalten. 

2) 1 mol MSP wurde in Eiswasser suspendiert und mit Qberschussigem Natriumnitrit 
und Salzsaure bei pH<1 und einer Temperatur von 0-5*'C diazotiert. Anschlieftend 
wurde das Reaktionsgemisch zu der in Schritt 1) erhaltenen Reaktionsmischung gege- 

15 ben. Der pH-Wert wurde durch Zugabe von 15 gew.-%lger SodalOsung zwischen 3 und 
8 gehalten. 

3) 0,45 mol Metaminsaure und 0,55 mol 2.4-Diamino-1-methoxybenzol wurde gleich- 
zeitlg zu der in Schritt 2) erhaltenen Reaktionsmischung gegeben und der pH-Wert 

20 wurde durch Zugabe von 15 gew.-%iger SodalSsung zwischen 3 und 8 gehalten. Nach 
beendeter Umsetzung wurde die Reaktionsmischung ultrafiltriert und spruhgetrocknet, 

Methode B: 

1 ) 1 moi 4,4-Diaminodiphenylsulfamid wurde mit QberschOssigem Natriumnitrit und 

25 Salzsaure bei pH<1 und einer Temperatur von 0-5''C tetrazotiert. 1 mol H-Saure wurde 
in 25 gew.-%iger Natronlauge gelost und zu der Reaktionsmischung des tetrazotierten 
4,4-Diaminodiphenylsulfamid$ getropft. Der pH-Wert wurde unter 3 gehalten. 

2) 0,45 mol MetaminsSure und 0,55 mol 2,4-Diamino-1-methoxybenzol wurden gleich- 
30 zeitig zu der in Schritt 1) erhaltenen Reaktionsmischung gegeben und der pH-Wert 

wurde durch Zugabe von 10 gew.-%iger Natronlauge zwischen 3 und 8 gehalten. 
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3) 1 mol MSP wurde in Elswasser suspendiert und mit QberschQssigem Natriumnitrit 
und Salzsaure bel pH<1 und einer Temperatur von O-S^'C dfazotiert. Anschlle(Xend 
wurde die Reaktionsmischung zu der in Schritt 2) erhaltenen Reai<tionsmischung ge- 
5 geben. Der pH-Wert wurde durch Zugabe von 10 gew.-%iger Natronlauge zwischen 3 
und 8 gehaiten. Nach beendeter Umsetzung wurde der Farbstoff durch Zugabe von 
NaCI ausgefSllt und abgesaugt 

In zu Belspiel 12gw analoger Welse kdnnen die in Tabelle 4a angegebenen Farbstoff- 
10 miscfiungen der allgemeinen Formel A-N=N-Napht^-N=N-Tk-N=N-Kk (Formel lib mit n 
= 0) hergestellt werden, wobei die Kupplung des Restes A-N=N- ortho zur Hydro- 
xylgruppe in Napht^ erfolgt. 



Tabelle 4a: 



Beispiel Nr. 


A 


Napht' 


Tk 


Kk*) 


12gw 


A1 


DK44 


Tk18 


Kk15:Kk55 (45:55) 


12gz 


A1 


DK44 


Tk18 


Kk15:Kk56 (30:70) 


12ha 


A1 


DK44 


Tk18 


Kk15:Kk66 (80:20) 


12hb 


A1 


DK44 


Tk18 


Kk5:Kk10 (10:90) 


12hc 


A1 


DK44 


Tk18 


Kk5:Kk14 (15.85) 


12hd 


A1 


DK44 


Tk18 


Kk5:Kk15 (60:40) 


12he 


A1 


DK44 


Tk18 


Kk5:Kk55 (75:25) 


12hf 


A1 


DK44 


Tk18 


Kk5:Kk56 (40:60) 


12hh 


A1 


DK44 


Tk18 


Kk5:Kk67 (20:80) 


12hi 


A1 


DK44 


Tk18 


Kk5:DK66 (50:50) 


12hJ 


A1 


DK45 


Tk18 


Kk15:Kk55 (45:55) 


12hk 


A1 


DK45 


Tk18 


Kk15:Kk56 (30:70) 


12hl 


A1 


DK45 


Tk18 


Kk15:Kk66 (80:20) 


12hm 


A1 


DK45 


Tk18 


Kk5:Kk1 0(10:90) 


12hn 


A1 


DK45 


Tk18 


Kk5:Kk14 (15:85) 


12ho 


A1 


DK45 


Tk18 


Kk5:Kk15(60:40) 


12hp 


A1 


DK45 


Tk18 


Kk5:Kk55 (75:25) 


12hq 


A1 


DK45 


Tk18 


Kk5:Kk56 (40:60) 


12hr 


A1 


DK45 


Tk18 


Kk5:Kke7 (20:80) 


12hs 


A1 


DK45 


Tk18 


Kk5:DK66 (50:50) 


12ht 


A1 


DK44 


Tk16 


Kk5:Kk15(45:55) 


12hu 


A1 


DK44 


Tk16 


Kk15:Kk55 (45:55) 


12hv 


A1 


DK44 


Tk19 


Kk15:Kk55 (45:55) 


12hw 


A1 


DK44 


Tk20 


Kk15:Kk55 (45:55) 
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* Der in Klammern angegebene Wert gibt das MolverhSitnis der jeweiligen Kupplungs- 
komponenten zueinander an. 

Beispiel 13a: 



HOjSO- 



SO,H 

NH^ OH 



1) 1 mol MSP wurde in Eiswasser suspendiert und mit QberschQssigem Natrlumnitrit 
und Salzsaure be! pH<1 und einer Temperatur von 0-5**C diazotiert. 1 mol H-Saure 

10 wurde in 25 gew.-%iger Natronlauge gelost und zu der Reaktionsmiscfiung des dlazo- 
tierten MSP gegeben. Der pH-Wert wurde unter 2 gelialten. 

2) 1 mol 4,4-Dlaminodlphenylsulfamid wurde mlt QberschQssigem Natrlumnitrit und 
SaizsSure bei pH<1 und einer Temperatur von 0-5**C tetrazotiert und zu der in Schritt 

15 1) eriialtenen Reaktlonsmischung gegeben. Der pH-Wert wurde durcli Zugabe von 10 . 
gew.-%iger Natroniauge zwisciien 3-8 gelialten. 

3) 1 mol Metaminsaure wurde zu der in Schritt 2) erhaltenen Reaktlonsmischung ge- 
geben und der pH-Wert wurde durch Zugabe von 10 gew.-%iger Natronlauge zwischen 

20 3-8 gehalten. Nach beendeter Umsetzung wurde der Farbstoff durch Zugabe von NaCI 
ausgefSilt und abgesaugt. 

In zu Beispiel 13a analoger Weise konnen die Farbstoffe der allgemeinen Formel 
A-N=N-Napht^-N=N-Tk-N=N-Kk erhalten werden (= Farbstoffe der allgemeinen Formel 

25 II mit r = k = 1 , n=0), worin Kk fur einen von den Kupplungskomponenten Kk1 bis 

KK64, DK3, DK4, DK6, DK7, DK11, DK13, DK14, DK15, DK18, DK21 bis DK27, DK29, 
DK30, DK33, DK36, DK38, DK39 Oder DK42 bis DK83 abgeleiteten Rest steht. Napht 
fQr einen der bivalenten Reste 11-2, 11-4, 11-6, 11-8, 11-10, 11-12 und 11-14 steht. Tk fQr ei- 
nen von einer Tetrazokomponenten Tkl bis Tk20 abgeleiteten bivalenten Rest steht 

30 und A einen der Reste A1 bis A12 bedeutet. Die Kupplung des Restes A-N=N- erfolgt 
in ortho-Position zur Aminogruppe in Napht\ Beispiele hierfQr sind in der nachfolgen- 
den Tabelle 5 angegeben. 



Tabelle 5: 

Beispiel Nr. I A I Naphf I Tk 



Kk 
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Beispiel Nr. 


A 


Naphf 


Tk 


Kk 


13a 


A1 


DK44 


Tk18 


Kk15 


13b 


A1 


DK44 


Tk18 


Kk5 


13c 


A1 


DK44 


Tk18 


Kk2 


13d 


A1 

r\ 1 


DK44 


Tk18 

1 l\ 1 V 


Kk3 

1 xrw 


13e 


A1 


DK44 


Tk18 


Kk6 


13f 


A1 


DK44 


Tk18 


Kkl 


13a 


A1 

1 


DK44 


Tk18 

1 l\ 1 w 


Kk4 


13h 




DK44 




Kk7 

iXrN f 


13i 


A1 


DK44 


Tk18 


KkQ 


13i 

lOJ 




DK44 


Tk18 


Ixlx 1 \J 


13k 


A1 


DK44 


Tk18 


IXlX l*T 


131 


A1 


DK44 


Tk18 


Kk1R 


13m 


A1 


DK44 




KkS>R 
rxiXiCO 


13n 


A1 


DK44 




KkS>7 

rNIN^i # 




A1 


nK44 


1 In 1 o 


IXINT'W 




A1 


I-/I\*T*T 


1 IS 1 o 


rNlNH-D 


1 v^ 


A1 


nK44 




rxlxS-O 


1 Ol 


A1 


Li/l\.*T*T 


1 l\ 1 o 


L^lx*r 


1 


A1 




1 i\ 1 o 


L^lx 1 1 


13t 


A1 




Tk18 

1 IX 1 o 


LJI\ 1 O 


13u 


A1 

ry 1 


DK44 


Tk18 


U/IXi^v 


13v 


A1 


DK44 


1 rv 1 O 






A1 


L./lX*T*T 


1 IN 1 O 




1 odo 


A1 


L/r\*T*t 


1 IN 1 O 


fXlNv> 




A1 


nK44 
u/rx*T*T 


Tk1fi 

1 IN 1 \^ 


iNINO 




A1 

ry 1 


DK44 


1 IN J U 


Kkd 
r\i\*T 


13ad 


A1 
1 


DK44 


Tk16 

I IN 1 vl 


nk4 


13ae 


A1 


DK44 

1 X r 1 


Tk19 


iXiNv/ 


1 veil 


A1 

fx 1 


DK45 


1 IN 1 O 


Kk5 


13aa 


A2 


DK44 

1.^1 X f t 


1 IN 1 U 


Kk'^i 
rxiNo 


13ah 


A7 


DK44 

1-/ IXT"T 


Tk18 

1 IN 1 U 


iXlN 1 \J 


13ai 


A4 


DK44 


Tk18 

1 i\ 1 v.* 


Kk1S 
rxfN 1 \j 


13aj 


A1 


DK44 


Tk16 

1 i\ 1 V 


Kk15 


13ak 


A1 


DK44 


Tk16 

■ rv 1 V 


Kk34 


13al 


A7 


DK44 


Tk18 


Kk3 


13am 


A7 


DK44 


Tk18 


Kk5 


13an 


A6 


DK45 


Tk18 


KklO 


13ao 


A8 


DK45 


Tk18 


Kk14 


13ap 


A11 


DK45 


Tk18 


Kkl 6 
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BeisDiel Nr 


A 


Napht^ 


Tk 


Kk 




A12 


nK45 


1 l\ 1 o 




1 Odl 


A1 


Li/r\'l 'r 


1 l\ 1 o 


Kkii 
r\i\ 1 1 


1 Ocio 


I 


DKAd 


T^i A 


Kmi 


1 Odl 


A1 
/A 1 




1 l\ 1 0 




1 OdU 


A1 




1 l\ 1 o 


r\i\oo 


1 OdV 


A1 


LJ 1 x' I ' 1 






1 OoW 


A1 
r\ i 


nwAd 


1 Is lO 


r\i\00 


1 oax 


r\ 1 




1 K lo 


f\l\OD 


loay 


/\ 1 




1 K lO 


r\KOf 


loaz 


Ai 




XUi P 


IxKDo 


1 oDa 


A i 




1 K 1 O 


rxKOy 


loOD 


A 




1 K lO 


fxKOU 


loDC 


Ai 
A 1 




Tlr-l ft 

I KiO 


r\KD 1 


lODQ 


Ai 
A 1 




TUi R 
1 K 1 0 


IXKOZ 


loDe 


A I 




1 K lo 


l\Koo 


loDT 


A I 




1 Klo 


r\Ko4 


•1 OK/^ 

loDg 


A'1 

AT 


Ui\44 




Ujxdd 


joDn 


Ai 

A 1 


UIVI-O 


1 K lo 




4 OKI 


Ai 

A 1 


rxitAf^ 


Tl^i ft 


l\K^ 




Ai 
AT 


nifAf\ 

Uf\*fO 


TlriQ 
1 K lO 


IXKO 


loDK 


A i 
A 1 


ni^AR 


1 Klo 


i^]^A 

WKh 


loDi 


Ai 
A 1 


VM^Af^ 


1 K lo 


r\KD 


ioDm 


A i 
AT 




TU-I ft 
1 K lO 


r\Kf 


loDn 


A 'i 
AT 


r\i^Ac^ 
Ul\40 


Tlx*! ft 

1 Klo 


KKjO 


lODO 


Ai 
A 1 




XH ft 
1 K lo 


r\Kl 1 




Ai 
A 1 


r\v^Af> 


TU-ift 
1 K lo 


i\Kj4 


10Dw| 


Ai 


FMCAR 


1 l\ lO 


INK ID 


lODl 


Ai 


FMCAf^ 
lJt\H%J 


1 K lO 


l\K ID 


lOUS 


Ai 




1 1\ lO 


IXKO 1 


1 OUl 


Ai 
A 1 




1 K 1 0 


rvKOo 


i Qhi 1 
1 OUU 


Ai 
A I 




TW-i ft 
1 K 1 0 


r\KC>4 


loDV 


Ai 
A 1 




TH ft 
1 K 1 0 


r\Koo 


lODW 


Ai 
A I 


Uf\H\J 


1 i\ 1 0 


i\l\00 


1 '^hv 
1 OUA 


Ai 

A 1 


LJr\rr\J 


i l\ 1 o 


i\l\0 1 


13by 


A1 


DK45 


Tk18 


Kk62 


13bz 


A1 


DK45 


Tk18 


Kk63 


13ca 


A1 


DK45 


Tk18 


Kk64 


13cb 


A1 


DK45 


Tk18 


DK66 


13cc 


A1 


DK44 


Tk16 


KklO 
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BeisDiel Nr 


A 


Napht^ 


Tk 


Kk 


1 o^u 


r\ 1 


L^r\*T*T 


Tkifi 


r\iv 1 1 




A1 


L/r\*T*T 


1 IN lO 


iNIV l*r 


1 OUI 


A1 


DKAA 


1 IN. 1 O 


KkiR 
r\f\ 1 0 


looy 


Ai 

M 1 


L/iX't't 


1 1\ 1 u 


r\\\\j 1 


i OCII 


Ai 




Tkifi 
1 i\ Iw 


k'lr'^'^ 


1 OCI 


Ai 


nWAA 




WlcRA 


lOCJ 


Ai 




1 l\ i Q 




lOCK 






1 K lO 


t\KOO 


lOCI 


Ai 




i K IQ 


l\KD 1 


1 ocm 


Ai 




1 In IQ 




1 ocn 


A 1 

A I 




1 K 10 


rxKDo 


loCO 


A i 




TUi 
1 K lO 


l\KO*f 


loCp 


Ai 




1 K ID 


Ul\OD 


iocq 


A i 
A 1 




1 K 1 C7 


IXKiC 


locr 


A i 
A 1 




1 Kiy 


l\Ko 


Iocs 


A i 
A 1 




1 K 1^ 


i^'i/'in 
l\K lU 


loCt 


A -1 

AT 




1 K ly 




13cu 


Ai 

A 1 


rw^t AA 


TlriO 

1 Kiy 


I\K1*I- 


loCV 


A A 

A 1 




1 K ly 


IXKlO 


13cw 


A^ 

AT 




1 Kiy 


I\K1D 


lOCX 


A i 

AT 




TI/'iQ 

1 Kjy 




jocy 


Ai 

A 1 




1 K ly 


I\KOO 


loCZ 


Ai 
A 1 




TlriQ 

1 K 1 y 


VCieRA 




Ai 
A 1 




TU-iQ 
1 K 1 y 


rxKOO 


1 oaD 


Ai 
A 1 




Tlrf-iQ 

1 K ly 


iXKOD 


1 OUC 


Ai 
A 1 




TlriQ 

1 K ly 


i\l\0 1 


lOUU 


Ai 
A 1 




TkiQ 

1 i\ ly 






Ai 
A 1 




TkiQ 
1 1\ 1 y 


r\i\QO 


1 OUT 


Ai 
A 1 




TlriQ 
1 iv ly 


l\KD*f 


loag 


Ai 
A I 


nWAA 


TlriQ 
1 K 1 y 




1 oan 


Ai 
A 1 




1 l\^U 




t OQI 


Ai 
A 1 




1 W^KJ 


i\i\0 


i OUJ 


Ai 
A 1 




1 IV^U 


r\i\o 


1 OUlN. 


Ai 
A 1 






ixlV 1 U 


13dl 


A1 


DK44 


Tk20 


Kk11 


13dm 


A1 


DK44 


Tk20 


Kk14 


13dn 


A1 


DK44 


Tk20 


Kk15 


13do 


A1 


DK44 


Tk20 


Kk16 


13dp 


A1 


DK44 


Tk20 


Kk51 
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BeisDtel Nr 


A 




Tk 






M 1 




1 KZU 


ISKOO 


1 OUl 


A1 
r\ 1 




1 KZU 


i\Ko4 


1 Ouo 




Uf\HH 




l\KOO 


1 OUl 


Ai 






l\KOO 


1 OUU 


Ai 




1 K^iU 


r\Kol 


1 OUV 


Ai 




1 KZU 


J\KO-<i 


n OQW 


A i 


Ul\44 


1 K^U 


KKoo 


loQX 


Ai 




1 K^U 


^ KKo4 


1 ouy 


Ai 
A 1 


Ul\44 




UKOO 


JOUZ 


A i 

AT 


Ul\40 


1 KlO 


Kk2 




A i 

AT 


Ul\40 


\ KlD 


Kk3 


loeD 


A i 
A 1 


UK40 


1 KlO 


Kko 


1 oec 


A i 

AT 


|J|\40 


1 KlO 


KK10 


I o&Q 


A i 

AT 


Ur\40 


1 KlO 


Kkll 


loee 


AI 


UK40 


I Klo 


Kk14 


loeT 


AT 


Ul\4o 


r Klo 


Kkio 


13eg 


AI 


UK45 


TkId 


Kk16 


loen 


A 4 

A1 


UK45 


TK16 


Kkol 


loei 


A H 
Al 


DK4o 


TKIo 


KK53 


loej 


AI 


UK4o 


1 klo 


Kko4 


loeK 


A 'i 


rM/'yl C 

UK4o 


-1-1-4 e 


Kk55 


1 o&\ 


A 'i 

Al 


Ul\4o 


1 Klo 


Kkoo 


loem 


A H 

Al 


UK4o 


TKIo 


KK61 


loen 


A <1 

Al 


uK4o 


TKIo 


KK62 


loeo 


A 't 

Al 


L)l\40 


FKIo 


KKo3 




A i 

A 1 


U|\40 


1 Klo 


KKo4 


loeq 


Ai 

Al 


Ul\40 


1 Klo 


ui\oo 


ioer 


Ai 

Al 


U|\40 


1 Kll^ 


i\K^ 


1 oes 


Ai 
A 1 


Ur\4D 


1 Ki y 


l\Ko 


1 OcL 


Ai 
A I 


Ll|\40 


XUi Q 
1 Kiy 


t\KO 


1 06U 


Ai 
A 1 


rxiCA^ 
ur\40 


1 Kiy 


I\K1U 




Ai 
A 1 


iJl\4D 


1 Kiy 


i/'i/i i 
i\Kl 1 


loew 


Ai 
Al 


Ul\40 


1 Kiy 


t\K14 


loex 


Ai 
Al 


rvi/'/f c 
Ul\40 


1 Kiy 


rxKlo 


13ev 


Al 


DK45 


Tk19 


Kk16 


13ez 


A1 


DK45 


Tk19 


Kk51 


13fa 


A1 


DK45 


Tk19 


Kk53 


13fb 


A1 


DK45 


Tk19 


Kk54 


13fc 


A1 


DK45 


Tk19 


Kk55 
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Beispiel Nr | A 


Napht^ Tk 


r\i\ 


13fd 


A A 

A1 


DK45 


Tk19 


IXKOD 


13fe 


A A 

A1 


DK45 


Tk19 


IXKD J 


13ff 


A A 

A1 


DK45 


Tk19 




13fg 


A1 


DK45 


Tk19 




13fh 


A1 


DK45 


Tk19 


r\KD4 


13fi 


A1 


DK45 


Tk19 


UrvoD 


13fj 


A1 


DK45 


Tk20 




13fk 


A1 


DK45 


Tk20 


i\Ko 


13fl 


A1 


DK45 


Tk20 


t\KO 


13fm 


A1 


DK45 


Tk20 




13fn 


A1 


DK45 


Tk20 


Kkl 1 


13fo 


A1 


DK45 


Tk20 


Kkl 4 


13fp 


A1 


DK45 


Tk20 


Kkl 5 


13fq 


A1 


DK45 


Tk20 


Kklo 


13fr 


A1 


DK45 


Tk20 


Kkol 


13fs 


A1 


DK45 


Tk20 


Kkoo 


13ft 


A1 


DK45 


Tk20 


Kk54 


13fu 


A1 


DK45 


Tk20 


Kkoo 


13fv 


A1 


DK45 


Tk20 


Kkoo 


13fw 


A1 


DK45 


Tk20 


Kkol 


13fi< 


A1 


DK45 


Tk20 




13fy 


A1 


DK45 


Tk20 


Kkoo 


13fz 


A1 


DK45 


Tk20 


Kko4 


13ga 


A1 


DK45 


Tk20 


UKOO 


13gb 


A1 


DK44 


Tk16 


Kkoo 


13gc 


A1 


DK44 


Tk16 


KKOO 


13gd 


A1 


DK44 


Tk16 


KKOf 


13ge 


A1 


DK45 


Tk16 


KKOO 


13gf 


A1 


DK45 


Tk16 


KKOO 


13gg 


A1 


DK45 


Tk16 


KKOr 


13gh 


A1 


DK44 


Tk18 


KKoO 


13gi 


A1 


A A 

DK44 


Tk18 


KKoo 


13gj 


A1 


r^iv A A 

DK44 


Tk18 


r\KD/ 


l3gK 


A 1 




1 1\ 1 0 


KKOO 


13gl 


A1 


DK45 


Tk18 


Kk66 


13gm 


A1 


DK45 


Tk18 


Kk67 


13gn 


A1 


DK44 


Tk19 


Kk65 


13go 


A1 


DK44 


Tk19 


Kk66 


13gp 


A1 


DK44 


Tk19 


Kk67 
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Beispiel Nr. 


A 


Naphf 


Tk 


Kk 


13aa 


A1 


DK45 


TklQ 


Kk65 


13ar 


A1 




Tk19 


Kk66 


1 v?^0 


A1 
r\ I 






Kk67 


1 oyi 


r\ 1 




Tic 90 




13ar 


A1 


DK44 


Tk20 


Kk66 


13gs 


A1 


DK44 


Tk20 


Kk67 


13gt 


A1 


DK45 


Tk20 


Kk65 


13gu 


A1 


DK45 


Tk20 


Kk66 


I3gv 


A1 


DK45 


Tk20 


Kk67 



Beispief 13gw 



1) 1 mol MSP wurde in Eiswasser suspendiert und mit uberschussigem Natriumnitrit 
5 und SatesSure bei pH<1 und einer Temperatur von O-S^'C diazotiert. 1 mol H-Saure 

wurde in 25 gew.-%iger Natronlauge gelflst und zu der Reaktlonsmischung des dlazo- 
tierten MSP gegeben. Der pH-Wert wurde unter 2 gehalten. 

2) 1 mol 4,4-Diaminodiphenylsulfamid wurde mit Qberschussigem Natriumnitrit und 
10 Salzsaure bei pH<1 und einer Temperatur von 0-5**C tetrazotiert und zu der in Scliritt 

1) erhaltenen Reaktlonsmischung gegeben. Der pH-Wert wurde durch Zugabe von 10 
gew.-%iger Natronlauge zwischen 3-8 gehalten. 

3) 0,45 mol Metamlnsaure und 0,55 mol 2,4-Diamino-1-methoxybenzol wurden zu der 
15 in Schritt 2) erhaltenen Reaktionsmischung gegeben und der pH-Wert wurde durch 

Zugabe von 10 gew.-%iger Natronlauge zwischen 3-8 gehalten. Nach beendeter Urn- 
setzung wurde der Farbstoff durch Zugabe von NaCI ausgefallt und abgesaugt. 

In zu Beispiel 13gw analoger Weise kOnnen die in Tabelle 5a angegebenen Farbstoff- 
20 mischungen der allgemeinen Formel A-N=N-Napht^-N=N-Tk-N=N-Kk (Fomnel lib mit n 
= 0) hergestellt werden, wobel die Kupplung des Restes A-N=N- ortho zur Aminogrup- 
pe in Napht^ erfolgt. 



Tabelle 5a: 



Beispiel 


A 


Napht' 


Tk 


Kk *) 


13gw 


A1 


DK44 


Tk18 


Kk15:Kk55 (45:55) 


13g2 


A1 


DK44 


Tkia 


Kk15:Kk56 (30:70) 


13ha 


A1 


DK44 


Tk18 


Kk15:Kk66 (80:20) 


13hb 


A1 


DK44 


Tk18 


Kk5:Kk10 (10:90) 


13I1C 


A1 


DK44 


Tk18 


Kk5:Kk14 (15:85) 


13hd 


A1 


DK44 


Tk18 


Kk5:Kk15 (60:40) 
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A 


INCipi 11 


Tie 
i K 




13he 


A1 


DK44 


TWift 


l\l\o.i\l\oo ^rO.^O^ 


13hf 

1 wl II 


A1 




1 1\ lO 


|\KO.i\KOO ^^U.OU; 


1 Ol 11 1 


A1 




1 K 1 O 




1 Ol II 


A1 




1 K i O 


i^ir*%«ni^AA /t^n-cn\ 


1 Ol IJ 


A1 


UfA'fO 


1 t\ lO 


l\KIO.I\KOO \^0.00) 


1 Ol ll\ 


A1 




1 f\ 1 0 


l\KIO.I\KOD \oU.fU) 


i Of II 


A1 


L/[\*to 


1 K lO 


fxKIO.rxKDO [oU./iU) 


1 Olllll 


A1 


UI\*rO 


1 K10 


rxKO.lxK jU ( lU.yO) 


1 Ol H 1 


A1 
r\ 1 




A 

1 K lO 


I\KO.I\Kj4 (1o:od} 


1 onu 


r\ 1 




TH A 


c icir\» Ar\\ 

KKo.ixKio (ou:4u) 


1 onp 


Ai 




XL' -I A 
1 K1 O 


KKO.KKOO o:25) 


1 onq 


A •! 




Tld A 


L/'lxC*I^I^C£2 /yir^.firw 

KKo.KKOD (40:o0) 


1 or 11 


AI 




Xb"1 A 
1 K 1 O 


l\Ko.r\KOf (^u.oO) 


13hs 


A1 


DK45 


Tk18 


Kk5-DK66 ^SO-^O^ 


13ht 


A1 


DK44 


Tkl6 


Kk5:Kk15(45:55) 


13hu 


A1 


DK44 


Tk16 


Kk15:Kk55 (45:55) 


13hv 


A1 


DK44 


Tk19 


Kk15:Kk55 (45:55) 


13hw 


A1 


DK44 


Tk20 


Kk15:Kk55 (45:55) 



komponenten zueinander an. 



gibt das Molverhaltnis derjeweiligen Kupplungs- 



5 Beispiel 14: 




SO3H 



1) 1 mol 4,4-DiaminodlphenylsuIfamld wurde mft QberschQsslgem Natriumnitrit und 
10 Salzsdure bei pH<1 und einer Temperatur von O-S'^C tetrazotiert. 1 mol MetaminsSure 
wurde in 25 gew.-%iger Natronlauge gelost und zu der Reaktionsmlschung des tetra- 
zotierten 4,4-Diaminodiphenylsulfamids getropft. Der pH-Wert der Reaktionsmischung 
wurde durch Zugabe von 15 gew.-%lger Natriumkarbonatlosung zwischen 2-3 gehal- 
ten. 



15 
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2) 1 mol H-Saure wurde in 25 gew.-%iger Natronlauge gelost und zu der in Schritt 1) 
erhaltenen Reaktionsmischung gegeben. Der pH-Wert der Reaktionsmischung wurde 
durch Zugabe von 15 gew.-%(ger Natrlumkarbonatl6sung zwischen 2-4 gehaiten. 

5 3) 1 mol MSP wurde in Eiswasser suspendiert und mit Dbersciiussigenn Natriunnnltrit 
und Salzsaure bei pH<1 und einer Temperatur von O-S'^C diazotiert und ansciilieRend 
zu der in Schritt 2) eriialtenen Reaktionsmischung gegeben. Der pH-Wert wurde durch 
Zugabe von 10 gew.-%iger Natronlauge zwischen 3-8 gehaiten. Nach beendeter Um- 
setzung wurde der Farbstoff durch Zugabe von NaCI ausgefallt und abgesaugt. 

10 

Beispiel 15: 




SO3H 



15 1)1 mol 4,4-Diaminodiphenylsulfamid wurde mit DberschQssigem Natriumnitrit und 
Salzsaure bei pH<1 und einer Temperatur von O-S^'C tetrazotiert. 1 mol Metaminsaure 
wurde in 25 gew.-%iger Natronlauge gelOst und zu der Reaktionsmischung des tetra- 
zotierlen 4,4-Diamlnodlphenylsulfamids getropft. Der pH-Wert der Reaktionsmischung 
wurde durch Zugabe von 15 gew.-%iger Natriumkarbonatl5sung zwischen 2-3 gehal- 

20 ten, 

2) 1 mol MSP wurde im Eiswasser suspendiert und mit Qberschussigem Natriumnitrit 
und Salzsaure bei pH<1 und einer Temperatur von O-S'^C diazotiert. 1 mol H-Saure 
wurde in 25 gew.-%iger Natronlauge gelost und zu der Reaktionsmischung des diazo- 

25 tierten MSP gegeben. Der pH-Wert wurde unter 2 gehaiten. 

3) Die In Schritt 2) erhaltene Reaktionsmischung wurde zu der in Schritt 1) erhaltenen 
Reaktionsmischung gegeben. Der pH-Wert wurde durch Zugabe von 10 gew.-%iger 
Natronlauge zwischen 3-8 gehaiten. Nach beendeter Umsetzung wurde der Farbstoff 

30 durch Zugabe von NaCI ausgefallt und abgesaugt. 

Beispiel 16a: 
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1) 1 mol 4,4-Diaminodiphenylsulfamicl wurde mit QberschOssigem Natriumnitrit und 
Salzsaure bei pH<1 und einer Temperatur von 0-5''C tetrazotiert. 1 mol H-Sdure wurde 

5 in 25 gew.-%iger Natronlauge gel5st und zu der Reaktionsmischung des tetrazotierten 
4.4-Diaminodiphenylsulfamids zugetropft. Der pH-Wert der Reaktionsmischung wurde 
durch Zugabe von 15 gew.-%iger Natriumkarbonattdsung zwischen 2 und 3 gehalten. 

2) 1 mol IVISP wurde in Eiswasser suspendiert und mit QberschOssigem Natriumnitrit 
10 und Salzsaure bei pH<1 und einer Temperatur von 0-5**C diazotiert und anschlleliend 

zu der in Schritt 1) erhaltenen Reaktionsmischung gegeben. Der pH-Wert wurde durch 
Zugabe von 10 gew.-%iger Natronlauge zwischen 3 und 8 gehalten. 

3) 1 mol Resorcin wurde zu der in Schritt 2) erhaltenen Reaktionsmischung gegeben 
15 und der pH-Wert wurde durch Zugabe von 10 gew.-%iger Natronlauge zwischen 3 und 

8 gehalten. 

4) 1 mol p-Nitroanilin wurde in 21 gew.-%lger SalzsSure gel5st, danach mit QberschOs- 
sigem Natriumnitrit bei pH<1 und einer Temperatur von 0-5*'C diazotiert und anschlie- 

20 fiend zu der in Schritt 3) erhaltenen Reaktionsmischung gegeben. Der pH-Wert wurde 
durch Zugabe von 10 gew.-%iger Natronlauge zwischen 3 und 8 gehalten. Nach been- 
deter Umsetzung wurde der Farbstoff durch Zugabe von NaCI ausgefalit und abge- 
saugt. 

25 Beispiel 17a: 




30 1)1 mol MSP wurde in Eiswasser suspendiert und mit QberschOssigem Natriumnitrit 
und Salzsaure bei pH<1 und einer Temperatur von 0-5**C diazotiert. 1 mol H-Saure 
wurde in 25 gew.-%iger Natronlauge gelost und zu der Reaktionsmischung des diazo- 
tierten MSP gegeben, Der pH-Wert wurde unter 2 gehalten. 
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2) 1 mol 4,4-Dlaminodiphenylsu!famicl wurde mit Qberschussigem Natriumnitrit und 
Salzsaure bei pH<1 und einer Temperatur von O-S^^C tetrazotiert. und zu der in Schritt 
1) erhaltenen Reaktionsmischung gegeben. Der pH-Wert wurde durch Zugabe von 10 

5 gew.-%iger Natronlauge zwischen 3 und 8 gehalten. 

3) 1 mol Resordn wurde zu der In Schritt 2) erhaltenen Reaktionsmischung gegeben 
und der pH-Wert wurde durch Zugabe von 10 gew.-%iger Natronlauge zwischen 3 und 
8 gehalten. 

10 

4) 1 mot p-Nitroanilin wurde in 21 gew.-%rger Salzsaure gelost, danach mit Qberschus- 
sigem Natriumnitrit bei pH<1 und einer Temperatur von 0-5**C diazotiert und anschlie- 
Bend zu der in Schritt 3) erhaltenen Reaktionsmischung gegeben. Der pH-Wert wurde 
durch Zugabe von 10 gew.-%iger Natronlauge zwischen 3 und 8 gehalten. Nach been- 

15 deter Umsetzung wurde der FarbstofT durch Zugabe von NaCI ausgefallt und abge- 
saugt. 

Beispiei 18: 




1) 1 mol 4,4-Diamlnodlphenylsulfamid wurde mit QberschQssigem Natriumnitrit und 
Salzsaure bei pH<1 und einer Temperatur von O-S'^C tetrazotiert. 1 mol H-SSure wurde 
in 25 gew.-%iger Natronlauge gelost und zu der Reaktionsmischung des tetrazotierten 

25 4,4-Diaminodiphenylsulfamids getropft. Der pH-Wert der Reaktionsmuschung wurde 
durch Zugabe von 15 gew.-%iger Natriumkarbonatlosung zwischen 2 und 3 gehalten. 

2) 1 mol MSP wurde im Eiswasser suspendiert und mit QberschQssigem Natriumnitrit 
und Salzsaure bei pH<1 und einer Temperatur von 0-5*^0 diazotiert und anschliedend 

30 zu der In Schritt 1) erhaltenen Reaktionsmischung gegeben. Der pH-Wert wurde durch 
Zugabe von 10 gew.-%iger Natronlauge zwischen 3-8 gehalten. 

3) 1 mol p-Nitroanilin wurde in 21 gew.-%iger Salzsaure gelost und danach mit Qber- 
schQssigem Natriumnitrit bei pH<1 und einer Temperatur von 0-5°C diazotiert. 1 mol 

35 Resorcin wurde in 50 gew.-%iger Natronlauge bei einem pH-Wert >12 gelost und zu 
dieser Losung wurde das diazotlerte p-Nltroanllln innerhalb von 30 min bei einer Tern- 
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peratur von unter lO^'C zugetropft wobel man durch Zugabe von 10 gew.-%lger Natron- 
lauge den pH-Wert oberhalb 9 hielt. 

4) Die in Schritt 3) erhaltene Reaktionsmischung wurde zu der in Schritt 2) erhaltenen 
5 Reaktionsmischung gegeben. Der pH-Wert wurde durch Zugabe von 10 gew.-%iger 
Natronlauge zwischen 3 und 8 gehalten. Nach beendeter Umsetzung wurde der Farb- 
stoff durch Zugabe von NaCI ausgefallt und abgesaugt. 

Beispiel 19: 

10 




HO 



1) 1 mol MSP wurde in Eiswasser suspendiert und mit Qberschussigem Natrfumnftrit 
und SalzsSure bel pH<1 und einer Temperatur von O-S^'C diazotiert. 1 mo) H-Saure 

15 wurde in 25 gew.-%iger Natronlauge gelOst und zu dem diazotlerten MSP gegeben. 
Der pH-Werl wurde unter 2 gehalten. 

2) 1 mol 4,4-Dlaminodlphenylsulfamid wurde mit Qberschussigem Natriumnitrit und 
Salzsaure bei pH<1 und einer Temperatur von 0-5**C tetrazotiert und zu der in Schritt 

20 1) erhaltenen Reaktionsmischung gegeben. Der pH-Wert wurde durch Zugabe von 10 
gew.-%iger Natronlauge zwischen 3 und 8 gehalten. 

3) 1 mol p-Nltroanllin wurde In 21 gew."%iger SalzsSure gelost und danach mit Qber- 
schQssigem Natriumnitrit bei pH<1 und einer Temperatur von O-S^'C diazotiert. 1 mol 

25 Resorcin wurde in 50 gew.-%iger Natronlauge bei einem pH-Wert >12 gelost und zu 
dieser Losung wurde das diazotierte p-Nitroanilin innerhalb von 30 min bei einer Tem- 
peratur von unter 10X zugetropft, wobei man durch Zugabe von 10 gew.-%iger Nat- 
ronlauge den pH-Wert oberhalb 9 hielt 

30 4) Die in Schritt 3) erhaltene Reaktionsmischung wurde zu der in Schritt 2) erhaltenen 
Reaktionsmischung gegeben. Der pH-Wert wurde durch Zugabe von 10 gew.-%iger 
Natronlauge zwischen 3 und 8 gehalten. Nach beendeter Umsetzung wurde der Farb- 
stoff durch Zugabe von NaCI ausgefallt und abgesaugt. 

35 Beispiel 20: 
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HO 



1)1 mol p-Nitroanllin wurde in 21 gew.-%iger Salzsaure gelost und danach mit uber- 
schOssigem Natriumnitrit bei pH<1 und einer Temperatur von 0-5°C diazotiert. 1 mol 
5 Resorcin wurde in. 50 gew.-%iger Natronlauge bei einem pH-Wert >12 gelost und zu 
dieser Losung wurde das diazotierte p-Nitroanilin innerhalb von 30 min bei einer Tem- 
peratur von unter 10**C zugetropft, wobei man durch Zugabe von 10 gew.-%iger Nat- 
ronlauge den pH-Wert oberhalb 9 hlelt 

10 2) 1 mol 4,4-Diaminodiphenylsulfamid wurde mit uberschQssigem Natriumnitrit und 
Salzsaure bei pH<1 und einer Temperatur von O-S^'C tetrazotiert. und zu der in Schritt 
1) erhaltenen Reaktionsmischung gegeben. Der pH-Wert wurde durcii Zugabe von 10 
gew.-%iger Natronlauge zwischen 3 und 5 gehalten. 

15 3) 1 mol MSP wurde in Elswasser suspendiert und mit QberschCisslgem Natriumnitrit 
und Salzsaure bei pH<1 und einer Temperatur von 0-5**C diazotiert. 1 mol H-Saure 
wurde in 25 gew.-%iger Natronlauge gelOst und zu dem diazotiertem MSP gegeben. 
Der pH-Wert wurde unter 2 gehalten. 

20 4) Die in Schritt 3) erhaltene Reaktionsmischung wurde zu der in Schritt 2) erhaltenen 
Reaktionsmischung gegeben. Der pH-Wert wurde durch Zugabe von 10 gew.-%iger 
Natronlauge zwischen 3 und 8 gehalten. Nach beendeter Umsetzung wurde der Farb- 
stoff durch Zugabe von NaCI ausgefailt und abgesaugt 

25 In zu den Beispielen 16a und 18 analoger Weise konnen die Farbstoffe der allgemei- 
nen Forniel Dk^-N=N-Napht^-N=N-Tk-N=N-Kk-N=N-Dk'^ bzw. deren Metallkomplexe 
erhalten werden (= Farbstoffe der allgemeinen Forme! II mit r = k = n = 1), worin Dk^ 
und Dk^ jeweils fOr einen von den Diazokomponenten DK1 bis DK83 oder fQr einen von 
A1 bis A12 abgeleiteten Rest stehen, wobei wenigstens einer der Reste Dk^ oder Dk^ 

30 fQr einen Rest der Forme! A steht, Kk fQr einen von den Kupplungskomponenten Kk2, 
Kk3, Kk5. Kk6, Kk14. Kk15. Kk16. Kk49 oder Kk50 abgeleiteten bivalenten Rest steht, 
Napht^ fur einen der bivalenten Reste II-2, ll«4, 11-6, II-8, 11-10, 11-12 und IM4 steht, Tk 
fQr einen von einer Tetrazokomponenten Tkl bis Tk20 abgeleiteten bivalenten Rest 
steht und A einen der Reste A1 bis A12 bedeutet. Die Kupplung des Restes Dk^-N=N- 

35 erfolgt in ortho-Position zur Hydroxygruppe in Napht\ Beispiele hierfur sind die in der 
nachfolgenden Tabelle 6 angegebenen Farbstoffe und Metallkomplexe, 
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Tabelle 6: 



Beispiel Nr. 


Dk' 


Napht' 


Tk 


Kk 


Dk^ 


Metail 


16a 


A1 


DK44 


Tk18 


Kk3 


DK17 




16b 


A1 


DK44 


Tk18 


Kk3 


DK5 


Fe 


16c 


A1 


DK44 


Tk18 


Kk3 


DK5 


Cr 


16d 


A1 


DK44 


Tk18 


Kk3 


DK40 




16e 


DK17 


DK44 


Tk18 


KkS 


A1 




16f 


DK17 


DK44 


Tk18 


KkS 


A7 




16g 


DK17 


DK44 


Tk18 


KkS 


A7 




16h 


DK5 


DK44 


Tk18 


Kk3 


A1 


Fe 


16i 


DK5 


DK44 


Tk18 


KkS 


A1 


Cr 


16j 


DK5 


DK44 


Tk16 


KkS 


A12 




16k 


DK17 


DK45 


Tk16 


Kk3 


A10 





5 In zu den Beispielen 17a, 1 9 und 20 analoger Weise konnen die Farbstoffe der allge- 
melnen Fomnel Dk^-N=N-Napht^-N=N-Tk-N=N-Kk-N=N-Dk2 bzw. deren Metallkomplexe 
erhalten werden (= Farbstoffe der allgemeinen Formel II mit r = k = n = 1), worin Dk^ 
und Dk^ jeweils fur einen von den Diazokomponenten DK1 bis DK83 oder fOr einen von 
A1 bis A12 abgeleiteten Rest stelien, wobei wenigstens einer der Reste Dk'' oder Dk^ 

10 fOr einen Rest der Formel A stelit, Kk fur einen von den Kupplungskomponenten Kk2, 
Kk3. KkS, Kk6, Kk14. Kk15, Kk16, Kk49 oder Kk50 abgeleiteten bivalenten Rest steht, 
Napht^ fOr einen der bivalenten Reste 11-2. 11-4. 11-6. 11-8. 11-10. 11-12 und 11-14 steht, Tk 
fOr einen von einer Tetrazokomponenten Tk1 bis Tk20 abgeleiteten bivalenten Rest . 
steht und A einen der Reste A1 bis A12 bedeutet. Die Kupplung des Restes Dk'^-N^N- 

15 erfolgt in ortho-Position zur Aminogruppe in NaphtV Beispiele hierfClr sind die in der 
nachfolgenden Tabelle 7 angegebenen Farbstoffe und Metallkomplexe. 



Tabelle 7 



Beispiel Nr. 


Dk' 


Naphf 


Tk 


Kk 


Dk^ 


ly/letall 


17a 


A1 


DK44 


Tk18 


KkS 


DK17 




17b 


A1 


DK44 


Tk18 


KkS 


DK5 


Fe 


17c 


A1 


DK44 


Tk18 


KkS 


DK5 


Cr 


17d 


A1 


DK44 


Tk18 


KkS 


DK40 




17e 


DK17 


DK44 


Tk18 


KkS 


A1 




17f 


DK17 


DK44 


Tk18 


KkS 


A7 




17g 


DK17 


DK44 


Tk18 


KkS 


A1 




17)1 


DK5 


DK44 


Tk18 


KkS 


A1 
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17i 


DK5 


DK44 


Tk18 


Kk3 


A5 




17j 


A1 


DK44 


Tk18 


Kk3 


A1 




17k 


DK5 


DK44 


Tk16 


Kk5 


A9 




171 


DK17 


DK45 


Tk16 


Kk3 


A11 





Beispiei 21 : 



5 




1) 1 mol 4,4-Diaminodiphenylsu(famid wurde mit Qberschussigem Natriumnitrit und 
Salzsaure bei pH<1 und einer Temperatur von O-S'^C tetrazotiert. 1 mol H-Saure wurde 
in 25 gew.-%iger Natronlauge gelost und zu der Reaktionsmischung des tetrazotierten 

10 4,4-Diaminodlphenylsulfamlds zugetropft. Der pH-Wert der Reaktionsmischung wurde 
durch Zugabe von 15 gew.-%iger Natriumkarbonatiasung zwischen 2 und 3 gehalten. 

2) 1 mol MSP wurde in Eiswasser suspendiert und mit Qberschussigem Natriumnitrit 
und Salzsaure bei pH<1 und einer Temperatur von O-S^'C diazotiert und anschlieftend 

15 zu der in Schritt 1) erhaltenen Reaktionsmischung gegeben. Der pH-Wert wurde durch 
Zugabe von 10 gew,-%iger Natronlauge zwischen 3 und 8 gehalten. 

3) 0,5 mol Resorcin wurde zu der in Schritt 2) erhaltenen Reaktionsmischung gegeben 
und der pH-Wert wurde durch Zugabe von 10 gew.-%iger Natronlauge zwischen 3 und 

20 8 gehalten. Nach beendeter Umsetzung wurde der Farbstoff durch Zugabe von NaCI 
ausgefallt und abgesaugt. 

In zu Beispiei 21 analoger Weise konnen die Farbstoffe der allgemeinen Formel 
[A-N=N-Napht^-N=N-Tk-N=N]2-Kk erhalten werden (= Farbstoffe der allgemeinen For- 
25 mel III mit Dk^ = Dk^ = A, Napht^ = Napht^ und Tk^ = Tk^), worin Kk fOr einen von den 
Kupplungskomponenten Kk2, Kk3, Kk5, Kk6. Kk14, Kk15, Kk16, Kk49 Oder Kk50 abge- 
lelteten bivalenten Reststeht. Naphtl fQr einen der bivalenten Reste 11-2, 11-4, 11-6, 11-8, 
11-10, 11-12 und 11-14 steht, Tk fQr einen von einer Tetrazokomponenten Tkl bis Tk20 
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abgeleiteten bivalenten Rest steht und A einen der Reste A1 bis A12 bedeutet. Die 
Kupplung des Restes A-N=N- erfolgt in ortho-Position zur Hydroxygruppe in Napht\ 

Beispiel 22: 

5 




1) 1 mol MSP wurde in Eiswasser suspendiert und mit uberscfiussigem Natriumnitrit 
und Salzsaure bei pH<1 und einer Temperatur von 0-5°C diazotiert. 1 mol H-Saure 

10 wurde in 25 gew.-%iger Natronlauge gelost und zu dem diazotierten MSP gegeben. 
Der pH-Wert wurde unter 2 gehalten. 

2) 1 mol 4,4-Diaminodlphenylsulfamld wurde mit UberschQssigem Natriumnitrit und 
Salzsaure bei pH<1 und einer Temperatur von 0-5**C tetrazotiert und zu der in Schritt 

15 1) erhaltenen Reaktionsmischung gegeben, Der pH-Wert wurde durch Zugabe von 10 
gew.-%iger Natronlauge zwischen 3 und 8 gehalten. 

3) 0,5 mol Resorcin wurde zu der in Schritt 2) erhaltenen Reaktionsmischung gegeben 
und der pH-Wert wurde durch Zugabe von 10 gew.-%iger Natronlauge zwischen 3 und 

20 8 gehalten. Nach beendeter Umsetzung wurde der FarbstofT durch Zugabe von NaCI 
ausgefailt und abgesaugt. 

In zu Beispiel 22 analoger Weise kSnnen die Farbstoffe der allgemeinen Formel 
[A-N=N-Napht''-N=N-Tk-N=N]2-Kk erhalten werden (= Farbstoffe der allgemeinen For- 

25 mel III mit Dk^ = Dk^ = A, Napht^ = Napht^ und Tk^ = Tk^). worin Kk fOr einen von den 
Kupplungskomponenten Kk2, Kk3, Kk5. Kk6, Kk14, Kk15, Kk16. Kk49 Oder Kk50 abge- 
leiteten bivalenten Rest steht, Naphtl fQr einen der bivalenten Reste 11-2, 11-4, 11-6, 11-8, 
11-10, 11-12 und 11-14 steht, Tk fOr einen von einer Tetrazokomponenten Tk1 bis Tk20 
abgeleiteten bivalenten Rest steht und A einen der Reste A1 bis A12 bedeutet. Die 

30 Kupplung des Restes A-N=N- erfolgt in ortho-Position zur Aminogruppe in Napht\ 

Beispiel 23: 
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SOgH 




1) 1 mol Gammasaure wurde in 25 gew.-%iger Natronlauge gelost, mit QberschQssi- 
gem Natriumnitrlt und Salzsaure bei pH<1 und einer Temperatur von 0-5**C diazotiert 

5 und zu eIner wSssrigen Losung von 1 mol Anthranilsaure zugetropft. Der pH-Wert der 
Reaktlonsmischung wurde durch Zugabe von 10 gew.-%iger Natronlauge zwischen 5 
und lOgehalten. 

2) 1 mol H-S§ure wurde in 25 gew.-%iger Natronlauge gelost und mit uberschQssigem 
10 Natriumnitrlt und Salzsaure bei pH<1 und einer Temperatur von O-S^C diazotiert, Zu 

dieser Reaktionsmiscliung gab man die in Schritt 1) erhaltenen Reaktlonsmischung. 
Der pH-Wert wurde durch Zugabe von 10 gew.-%lger Natronlauge zwischen 3 und 8 
gehalten. 

15 3) 1 mol MSP wurde Im Eiswasser suspendiert und mit QberschQssigem Natriumnitrit 
und Salzsaure bei pH<1 und einer Temperatur von 0-5**C diazotiert und anschlleBend 
zu der in Schritt 2) erhaltenen Reaktlonsmischung gegeben. Der pH-Wert wurde durch 
Zugabe von 10 gew.-%iger Natronlauge zwischen 3 und 8 gehalten. Nach beendeter 
Umsetzung wurde der Farbstoff durch Zugabe von NaCI ausgefallt und abgesaugt 

20 

In zu Beispiel 23 analoger Weise kdnnen die FarbstofFe der aligemeinen Forme! 
A-N=N-Napht^-N=N-Napht^-N=N-Kk erhalten werden (= Farbstoffe der aligemeinen 
Fonmel XII mit p = 1 , n= 0, P = Napht\ R = Napht^), worin Kk fur einen von den Kupp- 
lungskomponenten Kklbis Kk48 oder Kk51 bis Kk67 abgeleiteten bivalenten Rest 
25 steht, Naphtl und Napht2 jeweils fur einen der bivalenten Reste 11-1, 11-3, 11-5, 11-7, 11-9, 
11-11, 11-13 Oder 11-15 stehen und A einen der Reste A1 bis A12 bedeutet. Die Kupplung 
des Restes Napht^-N=N- erfolgt in ortho-Position zur Hydroxygruppe in Napht^. 

Beispiel 24: 

30 
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1) 1 mol Gammasaure wurde in 25 gew,-%iger Natronlauge gelost, mit uberschCissh 
gem Natriumnltrit und Salzsaure bel pH<l und einer Temperatur von 0-5*^C diazotiert 

5 und zu einer wassrlgen Suspension von 1 mol 3-Phenylamlnophenol zugetropffc. Der 
pH-Wert der Reaktlonsmlschung wurde durch Zugabe von 10 gew.-%iger Natronlauge 
zwlschen 5 und 10 gehalten. 

2) 1 mol Clevesaure-7 wurde in 25 gew.-%iger Natronlauge gelost. Gleichzeitig wurde 
10 1 mol MSP im Eiswasser suspendiert und mit Qberschussigem Natriumnltrit und Salz- 
saure be! pH<1 und einer Temperatur von O-S^'C diazotiert und anschlieBend zu der 
Clevesaure-7 Losung gegeben, wobei der pH-Wert unter 2 gehalten wurde 



3) Die in Schritt 2) Reaktionsmischung wurde mit UberschUssigem Natriumnltrit und 
15 Salzsaure bei pH<1 und einer Temperatur von 0-5'*C diazotiert. Zu dieser Reaktions- 
mischung gibt man die in Schritt 1) erhaltenen Reaktionsmischung. Der pH-Wert wurde 
durch Zugabe von 10 gew.-%iger Natronlauge zwischen 3-8 gehalten. Nach beendeter 
Umsetzung der Farbstoff wurde durch Zugabe von NaCI ausgefallt und abgesaugt. 



20 In zu Beispiel 24 analoger Weise kdnnen die Farbstoffe der allgemeinen Formel 
A-N=N-Napht^-N=N-Napht^-N=N-Kk erhalten werden (= Farbstoffe der allgemeinen 
Formel XII mit p = 1, n= 0, P = Napht\ R = Napht^), worin Kk fDr einen von den Kupp- 
lungskomponenten Kk1 bis Kk48 Oder Kk51 bis Kk67 abgeleiteten bivalenten Rest 
steht, Napht^ und Napht^ jeweils fur einen der bivalenten Reste 11-1, 11-3, 11-5, 11-7, 11-9, 

25 11-1 1, 11-13 Oder 11-15 stehen und A einen der Reste A1 bis A12 bedeutet. Die Kupplung 
des Restes A-N=N-Napht^-N=N- erfolgt in ortho-Posltlon zur Hydroxygruppe in Napht^. 
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HO3SO 



SO,H 





HO,S 



SO,H ^ 



OSO3H 



HO3S 



SO3H 



5 1)1 mol Clevesaure-7 wurde in 25 gew.-%iger Natronlauge gelost. Gleichzeitig wurde 
1 mol MSP in Eiswasser suspendiert und mit QberschQssigem Natriumnitrit und Salz- 
saure bei pH<1 und einer Temperatur von 0-5**C diazotiert und anschlie(iend zu der 
Losung der Clevesaure-7 gegeben, wobei der pH-Wert unter 2 gehalten wurde. 

10 2) 1 mol H-Saure wurde in 25 gew.-%iger Natronlauge gel5st. Gleichzeitig wurde die in 
der Schritt 1) erhaltene Reaktionsmischung mit QberschQssigem Natriumnitrit und 
Salzsaure bei pH<1 und einer Temperatur von 0-5*'C diazotiert und zu der Losung der 
H-Saure gegeben. Der pH-Wert wurde durch Zugabe von 10 gew,-%iger Natronlauge 
zwischen 1 und 4 gehalten. 

15 

3) 1 mol 5-Nitro-2-amlnophenol wurde bei pH<1 und einer Temperatur von 0-5*'C mit 
QberschQssigem Natriumnitrit und Salzsaure diazotiert und anschlie&end zu der in 
Schritt 2) erhaltenen Reaktionsmischung gegeben. Der pH-Wert wurde durch Zugabe 
von 10 gew.-%iger Natronlauge zwischen 3-8 gehalten. Nach beendeter Umsetzung 
20 wurde 0,20-0,30 mol Chrom(lll)-sulfat zu der Reaktionsmischung gegeben und 1 Stun- 
de nachgerQhrt. Der Farbstoff wurde durch Zugabe von NaCI ausgefallt und abge- 
saugt. 

Beispiel 26: 

25 

Die Herstellung erfolgte analog der in Beispiel 25 angegebenen Vorschrift, wobei im 
letzten Schritt keine Metallkompiexierung durchgefQhrt wurden. 

In zu den Beispielen 25 und 26 analoger Weise konnen die Farbstoffe der allgemeinen 
30 Formel A-N=N-Napht^-N=N-Napht^-N=N-Dk und deren Metallkomplexe erhalten wer- 
den (= Farbstoffe der allgemeinen Formel I mit p = m = 1, P = Napht\ Kk^ = Napht^), 
worin DkfQr einen von den Diazokomponenten DK1 bis DK9, DK13, DK14, DK26, 
DK27, DK39 bis DK41 und DK58 abgeleiteten Rest steht, Napht^ fQr einen der blvalen- 
ten Reste 11-1, 11-3, 11-5. 11-7, 11-9, 11-11, IM3. 11-15 oder 11-16 steht, Napht^ fQr einen der 
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bivalenten Reste 11-2, 11-4, 11-6, 11-8, 11-10, 11-12 Oder 11-14 steht und A einen der Reste 
A1 bis A12 bedeutet Die Kuppiung des Restes A-N=N-Napht^-N=N- erfoigt in ortlio- 
Position zur Aminogruppe in Naplit^. 

5 Beispiel 27: 




1) 1 mo! p-Nltroanilin wurde in 21 gew.-%iger Salzsaure gelost, danacli mit QberschQs- 
10 sigem Natriumnitrit be! pH<1 und einer Temperatur von 0-5''C diazotiert. Gleichzeitig 

wurde 1 mol H-Saure in 25 gew.-%iger Natronlauge gelost und danach durch Zugabe 
von 21 gew.-%iger SalzsSure die H-SSure gefSllt. Die H-S3ure Suspension wurde zu 
der diazotierte p-Nitroanilin gegeben und der pH-Wert unter 2 gehalten. Nach 1 Stunde 
1st die Umsetzung beendet. 

15 

2) 1 mol CIevesaure-7 wurde in 25 gew.-%iger Natronlauge gelost. Gleichzeitig wurde 
1 mol MSP in Eiswasser suspendiert und mit QberschOssigem Natriumnitrit und Salz- 
saure bei pH<1 und einer Temperatur von O-S^'C diazotiert. Dazu wurde die Clevesau- 
re-7 Losung gegeben, wobel der pH-Wert unter 2 gehalten wurde. 

20 

3) Die in der Schritt 2) erhaltene Reaktionsmischung mit QberschOssigem Natriumnitrit 
und Salzsaure bei pH<1 und einer Temperatur von O-S^'C diazotiert und zu dem In 
Schritt 1) erhaltenen Produkt gegeben. Der pH-Wert wurde durch Zugabe von 10 gew.- 
%jger Natronlauge zwischen 5 und 8 gehalten und 1 Stunde nachgerOhrt. Der Farbstoff 

25 wurde durch Zugabe von NaCI ausgefallt und abgesaugt. 

In zu Belsplel 27 analoger Weise kSnnen die Farbstoffe der allgemeinen Fonmel 
A-N=N-Napht^-N=N-Napht^-N=N-Dk erhalten werden (= Farbstoffe der allgemeinen 
Formel I mit p = m = 1 , P = Napht\ Kk^ = Napht^), worin Dk fOr einen von den Diazo- 
30 komponenten DK1 bis DK83 abgeleiteten Rest steht, Napht^ fur einen der bivalenten 
Reste IM, 11-3, 11-5, 11-7. 11-9, 11-11, 11-13, 11-15 oder 11-16 steht, Napht^ Or einen der biva- 
lenten Reste 11-2. II-4. 11-6, 11-8, 11-10. 11-12 oder 11-14 steht und A einen der Reste A1 
bis A12 bedeutet. Die Kuppiung des Restes A-N=N-Napht^-N=N- erfoigt in ortho- 
Position zur Hydroxygruppe in Napht^. 
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Beispiel 28a: 




1) 1 mol H-Saure wurde in 25 gew.-%iger Natronlauge gelost, mit uberschQssigem 
Natriumnitrit und SalzsSure bei pH<1 und einer Temperatur von O-S^'C diazotiert. 1 mol 
Resorcfn wurde In 50 gew.-%iger Natronlauge bei einem pH-Wert >12 gelost. Zu die- 
ser L6sung wurde die diazotierte H-Sdure innertiaib von 30 min bei einer Temperatur 

10 von unter 10**C zugetropft, wobei man durch Zugabe von 10 gew.-%iger Natronlauge 
den pH-Wert oberhalb 9 hielt. 

2) 1 mol 4,6-Din)tro-2-aminoplienol wurde bei pH<1 und einer Temperatur von O-S'^C 
mit QberschQssigem Natriumnitrit und Salzsaure diazotiert und zu der in Schritt 1) er- 

15 haltenen Reaktionsmischung gegeben. Der pH-Wert wurde durch Zugabe von 10 gew.- 
%lger Natronlauge zwischen 3 und 8 gehalten. 

3) 1 mol Clevesaure-7 wurde In 25 gew.-%iger Natronlauge gelost. Gleiclizeitig wurde 
1 mol MSP im Eiswasser suspendlert und mit iiberschusslgem Natriumnitrit und Salz- 

20 saure bei pH<l und einer Temperatur von 0-5°C diazotiert und anschlieBend zu der 
aevesaure-7 LQsung gegeben, wobel der pH-Wert unter 2 gehalten wurde. 

4) Die in Schritt 3) erhaltene Reaktionsmischung wurde mit QberschQssigem Natrium- 
nitrit und Salzsaure bei pH<1 und einer Temperatur von O-S^C diazotiert. Zu dieser 

25 Reaktionsmischung gab man die in Schritt 2) erhaltenen Reaktionsmischung. Der pH- 
Wert wurde durch Zugabe von 10 gew.-%iger Natronlauge zwischen 3 und 8 gehalten. 
Nach beendeter Umsetzung wurde 0,40-0,60 mol Eisen(lll)-sulfat zu der Reaktionsmi- 
schung gegeben und 1 Stunde nachgerOhrt. Der Farbstoff wurde durch Zugabe von 
NaCI ausgefalit und abgesaugt 

30 

In zu Beispiel 28a analoger Weise k5nnen die Metallkomplexe von Farbstoffen der 
allgemeinen Formel A-N=N-Napht^-N=N-Napht^-N=N-Kk-N=N-Dk erhalten werden (= 
Farbstoffe der allgemeinen Fomnel XII mit p = n = 1, P = Napht\ R = Napht^), worin Dk 
fOrelnen von den DIazokomponenten DK1 bis DK9, DK13, DK14, DK26, DK27, DK39 
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bis DK41 Oder DK58 abgeleiteten Rest steht, Napht^ fOr einen der bivalenten Reste II- 
1. 11-3. 11-5, 11-7. 11-9. IM1. 11-13. 11-15 Oder 11-16 steht. Napht^ fOr einen der bivalenten 
Reste 11-2, 11-4. 11-6. 11-8. 11-10. 11-12 Oder 11-14 steht. Kk fur eInen von Kk2, Kk3, Kk49 
Oder Kk50 abgeleiteten bivalenten Rest steht und A einen der Reste A1 bis A12 bedeu- 
5 tet. Die Kupplung des Restes A-N=N-Napht^-N=N- erfolgt in ortho-Position zur Hydro- 
xygruppe in Napht^. 

Beispiel 28b: 

1 0 Die Umsetzung erfolgte nach der in Beispiel 28a beschriebenen Methode mit dem Un- 
terschied, dass keine Umsetzung mit Eisensaizen folgte. 

In zu Beispiel 28b analoger Weise konnen die Farbstoffe der allgemeinen Formel 
A.N=N-Napht^-N=N-Napht2-N=N-Kk-N=N-Dk erhalten werden (= Farbstoffe der allge- 

15 meinen Formel XII mit p = n = 1 , P = Napht\ R = Napht^), worin Dk fOr eInen von den 
DIazokomponenten DK1 bis DK83 oderfOr einen von A1 bis A12 abgeleiteten Rest 
steht, Napht^ fQr einen der bivalenten Reste 11-1, 11-3. 11-5, 11-7, 11-9, 11-11, 11-13, 11-15 
Oder 11-16 steht, Napht^ fOr einen der bivalenten Reste 11-2, 11-4, 11-6, 11-8, 11-10, IM2 
Oder 11-14 steht, Kk fur einen von Kk2, Kk3, Kk5, Kk6, Kk14, Kk15, Kk16, Kk49 Oder 

20 Kk50 abgeleiteten bivalenten Rest steht und A einen der Reste A1 bis A12 bedeutet. 
Die Kupplung des Restes A-N=N-Napht^-N=N- erfolgt in ortho-Position zur Hydro- 
xygruppe in Napht^. 

Beispiel 29a: 




1) 1 mol 4,6-Dinitro-2-aminophenol wurde bel pH<l und einer Temperatur von 0-5®C 
mit uberschussigem Natriumnitrit und Salzsaure diazotiert. 1 mol Resorcin wurde in 50 
30 gew.-%iger Natronlauge bei einem pH-Wert >12 gelost und zu dieser Losung wurde 
das diazotierte 4,6-Dinitro-2-aminophenol innerhalb von 30 min bei eIner Temperatur 
von unter lO^'C zugetropft wobel man durch Zugabe von 10 gew.-%lger Natronlauge 
den pH-Wert oberhalb 9 hielt. 
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2) 1 mol H-Saure wurde in 25 gew.-%iger Natronlauge gel6st, mit QberschQssigem 
Natriumnitrit und Salzsaure bei pH<1 und einer Temperatur von 0-5**C diazotiert und zu 
der In Schritt 1) erhaltenen Reaktfonsmischung gegeben. Der pH-Wert wurde durch 
Zugabe von 10 gew,-%iger Natronlauge zwischen 3 und 8 gehalten. 

5 

3) 1 mol Clevesaure-7 wurde in 25 gew.-%iger Natronlauge gelost. Gleichzeitig wurde 
1 mol MSP Im Eiswasser suspendlert und mit uberschtissigem Natriumnitrit und Salz- 
sSure bei pH<l und eIner Temperatur von 0-5^C diazotiert und anschlleBend zu der 
Clevesaure-7 Losung gegeben, wobel der pH-Wert unter 2 gehalten wurde. 

10 

4) Die in Schritt 3) erhaltene Reaktionsmischung wurde mit QberschQssigem Natrium- 
nitrit und SalzsSure bei pH<1 und einer Temperatur von O-S^'C diazotiert. Zu dieser 
Reaktionsmischung gab man die in Schritt 2) erhaltenen Reaktionsmischung. Der pH- 
Wert wurde durch Zugabe von 10 gew.-%iger Natronlauge zwischen 3 und 8 gehalten, 

15 Nach beendeter Umsetzung wurde 0,40-0,60 mol Eisen(lll)-sulfat zu der Reaktionsmi- 
schung gegeben und 1 Stunde nachgerOhrt. Der Farbstoff wurde durch Zugabe von 
NaCI ausgefailt und abgesaugt 

In zu Beispiel 29a analoger Weise konnen die Metallkomplexe von Farbstoffen der 
20 allgemeinen Formal A-N=N-Napht'^-N=N-Napht^-N=N-Kk-N=N-Dk erhalten werden (= 
Farbstoffe der allgemeinen Formel Xtl mit p = n = 1, P = Napht\ R = Napht^), worin Dk 
fOr einen von den Diazokomponenten DK1 bis DK9. DK13, DK14, DK26, DK27, DK39 
bis DK41 Oder DK58 abgeleiteten Rest steht, Napht** fur eInen der bivalenten Reste II- 
1, 11-3. 11-5, 11-7. 11-9, 11-11, IM3, 11-15 Oder IM6 steht, Napht^ fQr eInen der bivalenten 
25 Reste 11-2, 11-4, 11-6. 11-8. 11-10, 11-12 Oder 11-14 steht, Kk fOr eInen von Kk2. Kk3, Kk49 
Oder Kk50 abgeleiteten bivalenten Rest steht und A einen der Reste A1 bis A12 bedeu- 
tet. Die Kupplung des Restes A-N=N-Napht^-N=N- erfolgt in ortho-Position zur Hydro- 
xygruppe In Napht^. 

30 Beispiel 29b: 

Die Umsetzung erfolgte nach der in Beispiel 29a beschriebenen Methode mit dem Un- 
terschied, dass keine Umsetzung mit Eisensalzen folgte. 

35 In zu Beispiel 29b analoger Weise konnen die Farbstoffe der allgemeinen Formel 

A-N=N-Napht^-N=N-Napht^-N=N-Kk-N=N-Dk erhalten werden (= Farbstoffe der allge- 
meinen Formel XII mit p = n = 1, P = Napht\ R = Napht^), worin Dk fOr einen von den 
Diazokomponenten DK1 bis DK83 oder fQr einen von A1 bis A12 abgeleiteten Rest 
steht, Napht^ fQr einen der bivalenten Reste 11-1, 11-3, II-5, 11-7, 11-9. 11-11, 11-13. 11-15 

40 Oder 11-16 steht, Napht^ fQr einen der bivalenten Reste II-2. 11-4, 11-6. 11-8. 11-10, 11-12 
Oder 11-14 steht. Kk fQr einen von Kk2, Kk3, Kk5. Kk6, Kk14, Kk15, Kk16. Kk49 Oder 
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KkSO abgeleiteten bivalenten Rest steht und A einen der Reste A1 bis A12 bedeutet. 
Die Kupplung des Restes A-N=N-Napht^-N=N- erfolgt in ortlio-Posltion zur Hydro- 
xygruppe in Napht^ 



5 Beispiel 30: 




SO3H 



1) 1 mol 4.4-Diaminodiphenylsulfamid wurde mit uberscliQssigem Natriumnitrit und 

10 Salzsaure be! pH<1 und einer Temperatur von O-S^'C tetrazotiert. 1 mol H-Saure wurde 
In 25 gew.-%iger Natronlauge gelost und zu der Real^tionsmischung des tetrazotierten 
4,4-Dfaminodiphenylsulfamids zugetropft. Der pH-Wert wurde unter 3 gehalten. 

2) 1 mol p-Nltroanilin wurde in 21 gew.-%iger SalzsSure gelSst, danach mit Qberschus- 
15 sigem Natriumnitrit be! pH<1 und einer Temperatur von 0-5**C diazotiert und zu der In 

Schritt 1) erhaltenen Reaktionsmischung gegeben. Der pH-Wert wurde durcli Zugabe 
von 10 gew.-%iger Natronlauge zwischen 3 und 8 gehalten. 

3) 1 mol MSP wurde Im Eiswasser suspendiert und mit QberschQssigem Natriumnitrit 
20 und Salzsaure bei pH<1 und einer Temperatur von 0-5**C diazotiert. 1 mol K-Saure 

wurde in 25 gew.-%lger Natronlauge geidst und zu der diazotlerten MSP gegeben. Der 
pH-Wert wurde unter 2 gehalten. 

4) Das in Schritt 3) erhaltene Produkt wurde zu der in Schritt 2) erhaltenen Reaktions- 
25 mischung gegeben. Der pH-Wert wurde durch Zugabe von 10 gew.-%lger Natronlauge 

zwischen 3-8 gehalten. Nach beendeter Umsetzung wurde der Farbstoff durch Zugabe 
von NaCI ausgefdilt und abgesaugt. 

In zu Beispiel 30 analoger Welse konnen die Farbstoffe der allgemeinen Formel 
30 Dk^-N=N-Napht^-N=N-Tk-N=N-Napht^-N=N-Dk2 bzw. deren Metallkomplexe erhalten 
werden (= Farbstoffe der allgemeinen Formel IV). worin Dk^ und Dk^ jeweils fur einen 
von den Diazokomponenten DK1 bis DK83 oder fur einen von A1 bis A12 abgeleiteten 
Rest stehen, wobei wenigstens einer der Reste Dk^ Oder Dk^ fQr einen Rest der Formel 
A steht, Napht^ und Napht^ jeweils fQr einen der bivalenten Reste 11-2, 11-4, 11-6, 11-8, II- 
35 10, 11-12 Oder 11-14 stehen und Tk fQr einen bivalenten, von Tkl bis Tk20 abgeleiteten 
Rest steht. Die Kupplung der Reste Dk^-N=N- erfolgt in ortho-Position zur Hydro- 
xygruppe In Napht^ und die Kupplung der Reste Dk^-N=N-erfolgt in ortho-Position zur 
Aminogruppe in Napht^. 



wo 2005/040490 

Beispiel 31: 



PCT/EP2004/012231 




SO3H 



1) 1 mol p-Nitroanllin wurde in 21 gew.-%iger SalzsSiure geldst und danach mit uber- 
schQsslgem Natiiumnitrit bei pH<1 und einer Temperatur von O-S'^C diazotiert. Hierzu 
gab man 1-mol H-S§ure, wobei der pH-Wert unter 2 gehalten wurde. 

10 

2) 1 mol 4,4-Diaminodiphenylsulfamld wurde mit Qberscliussigem Natriumnitrit und 
Salzsaure bei pH<1 und einer Temperatur von O-S'^C tetrazotiert und zu der in Scliritt 
1) erhaltenen Reaktfonsmischung gegeben. Der pH-Wert wurde durch Zugabe von 10 
gew.-%fger Natronlauge zwischen 3 und 8 gehalten. 

15 

3) 1 mol MSP wurde in Eiswasser suspendlert und mit Qberschussigem Natriumnitrit 
und Salzsaure bei pH<1 und einer Temperatur von O-S^'C diazotiert. 1 mol K-Saure 
wurde in 25 gew.-%iger Natronlauge gelost und zu der Losung des diazotierten MSP 
gegeben. Der pH-Wert wurde unter 2 gehalten. 

20 

4) Die in Schritt 3} erhaltene Reaktionsmlschung wurde in die in Schritt 2) erhaltenen 
Reaktionsmlschung gegeben. Der pH-Wert wurde durch Zugabe von 10 gew,-%iger 
Natronlauge zwischen 3-8 gehalten. Nach beendeter Umsetzung wurde der Farbstoff 
durch Zugabe von NaCI ausgefallt und abgesaugt. 

25 

In zu Beispiel 31 analoger Weise konnen die Farbstoffe der allgemeinen Formel 
Dk^-N=N-Napht^-N=N-Tk-N=N-Napht2-N=N-Dk^ bzw. deren Metallkomplexe erhalten 
warden (= Farbstoffe der allgemeinen Formel IV), worin Dk^ und Dk^ jewells fOr einen 
von den Diazokomponenten DK1 bis DK83 Oder fOr einen von A1 bis A12 abgeleiteten 
30 Rest stehen, wobei wenlgstens einer der Reste Dk'' Oder Dk^ fOr einen Rest der Formel 
A steht, Napht'' und Napht^ jeweils fur einen der bivalenten Reste 11-2, 11-4. 11-6, II-8, II- 
10, 11-12 Oder 11-14 stehen und Tk fur einen bivalenten, von Tk1 bis Tk20 abgeleiteten 
Rest steht. Die Kopplung der Reste Dk^-N=N- und Dk^-N=N- erfolgt jeweils in ortho- 
Position zur Aminogruppe in Napht^ bzw. Napht^. 



35 



20 



30 
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Beispiel 32: 



HO,S< 




5 1 mol 4,6-Dinitro-2-aminophenol wurde mit Oberschussigem Natriumnitrit und Salzsau- 
re bei pH<1 und einer Temperatur von 0-5*'C diazotiert und mit 1 mol 4-(B- 
Sulfatoethylsulfonyl)pyrazolsaure-2 gekuppelt (Kk44). Der pH-Wert wurde zwischen 2 
und 7 gehalten. Nach beendeter Kupplung wurde 0,20-0,30 mol Chrom(lll)-sulfat zu 
der Reaktionsmischung gegeben und 1 Stunde nachgerOhrt. Anschlie&end wurde die 
1 0 Reaktionsmischung bei 40''C eingedampft. 

In zu Beispiel 32 analoger Weise kdnnen die IVIetallkompIexe von Farbstoffen der all- 
gemeinen Formel Dk-N=N-Pyr-A eriialten werden (= Farbstoffe der allgemeinen For- 
mel XIII), worin Dk fOr einen von den Diazokomponenten DK1 bis DK9, DK13, DK14, 
15 DK26. DK27, DK39 bis DK41 Oder DK58 abgeleiteten Rest steht, Pyr fur 5-Hydroxy-3- 
methylpyrazol-1 ,4-dlyl oder fOr 5-Hydroxy-3-carboxypyrazol-1 ,4-dlyl steht und A einen 
der Reste A1 bis A12 bedeutet, der Qber den Stickstoff von Pyr gebunden 1st. 



Beispiel 33: 

Die Umsetzung erfolgte nach der in Beispiel 32 beschriebenen Methode mit dem Un- 
terschied, dass keine Umsetzung mit Chromsalzen folgte. 

In zu Beispiel 33 analoger Weise konnen die Farbstoffe der allgemeinen Formel 
25 Dk-N=N-Pyr-A erhalten werden (= Farbstoffe der allgemeinen Formel XIII), worin Dk fOr 
einen von den Diazokomponenten DK1 bis DK83 abgeleiteten Rest steht, Pyr fur 5- 
Hydroxy-3-methylpyrazol-1,4-diyl oderfOr 5-Hydroxy-3-carboxypyrazol-1,4-diyl steht 
und A einen der Reste A1 bis A12 bedeutet, der Qber den Stickstoff von Pyr gebunden 
ist. 



Beispiel 34a: 
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o — Fe 



1) 1 mol 5-Nitro-2-aminophenol wurde be! pH<1 und einer Temperatur von O-S^'C mit 
OberschQssigem Natriumnitrit und Salzsdure diazotiert. 1 mol Resorcin wurde in 50 
5 gew.-'%iger Natronlauge bei einem pH-Wert >12 geldst und zu dieser L&sung wurde 
die diazotierte 5-Nltro-2-amlnophenol innerhalb von 30 min bei einer Temperatur von 
unter lO^'C zugetropft, wobel man durcfi Zugabe von 10 gew.-%iger Natronlauge den 
pH-Wert oberhalb 9 hielt 

10 2) 1 mol MSP wurde in Eiswasser suspendiert, mit OberschQssigem Natriumnitrit und 
Salzsaure bei pH<1 und einer Temperatur von O-S^'C diazotiert, und zu der in Scliritt 1 ) 
erhaltenen Reaktlonsmlschung gegeben. Der pH-Wert wurde durch Zugabe von 10 
gew.*%lger Natronlauge zwischen 3 und 8 geiialten. Nach beendeter Umsetzung wur- 
de 0,40-0,60 mol Eisen(in)-sulfat zu der Reaktionsmischung gegeben und 1 Stunde 

15 nacligerQIirt. Der Farbstoff wurde durch Zugabe von NaCI ausgefallt und abgesaugt 

Beispiel 35a: 

Die Umsetzung erfolgte nach der in Beispiel 34a beschriebenen Methode mit dem Un- 
20 terschied, dass keine Umsetzung mit Eisensalzen folgte. 

Beispiel 36: 




25 

1) 1 mol MSP wurde bei pH<1 und einer Temperatur von 0-5*'C mit OberschQssigem 
Natriumnitrit und Salzsaure diazotiert. 1 mol Resorcin wurde in 50 gew.-%iger Natron- 
lauge geldst und zu dieser Losung wurde die diazotierte MSP innerhalb von 30 min bei 
einer Temperatur von unter 10°C zugetropft wobei man durch Zugabe von 10 gew.- 

30 %iger Natronlauge den pH-Wert zwischen 3 und 8 hielt. 

2) 1 mol 5-Nitro-2-aminophenol wurde im Eiswasser suspendiert, mit OberschQssigem 
Natriumnitrit und SalzsSure bei pH<1 und einer Temperatur von 0-5**C diazotiert und zu 
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der in Schritt 1) erhaltenen Reaktionsmischung gegeben. Der pH-Wert wurde durch 
Zugabe von 10 gew.-%iger Natronlauge zwischen 3 und 8 gehalten. Nach beendeter 
Umsetzung wurde 0,40-0,60 mol Eisen(lll)-sulfat zu der Reaktionsmischung gegeben 
und 1 Stunde nachgeruhrt. Der Farbstoff wurde durch Zugabe von NaCI ausgefSIlt und 
5 abgesaugt. 

Belsplel 37: 

Die Umsetzung erfolgte nach der in Beispiel 36 beschriebenen Methods mit dem Un- 
10 terschied, dass keine Umsetzung mit Eisensalzen folgte. 

In zu den Beispielen 34a und 36 analoger Weise kSnnen die Metallkomplexe von Farb- 
stoffen der allgemeinen Formel Dk-N=N-Kk-N=N-A erhalten werden (= Farbstoffe der 
allgemeinen Formel I mit p = 0 und m = 1 ), worin Dk f Qr einen von den Diazokompo- 
15 nenten DK1 bis DK9. DK13, DK14, DK26, DK27, DK39 bis DK41 Oder DK58 abgeieite- 
ten Rest steht, Kk fQr einen von Kk2, Kk3, Kk49 oder Kk50 abgelelteten blvalenten 
Rest steht und A einen der Reste A1 bis A12 bedeutet. Beispiele hierfOr sind in der 
Tabelle 8 angegeben. 

20 Tabelle 8 



Beispiel Nr. 


Dl< 


Kk 


A 


Metal! 


34a 


DK1 


Ki<3 


A1 


Fe 


34b 


DK2 


KI<3 


A1 


Fe 


34c 


DK3 


Kl<3 


A1 


Fe 


34cl 


DK4 


Kl<3 


A1 


Fe 


34e 


DK4 


Kk3 


A1 


Fe 


34f 


DK5 


Kl<3 


A1 


Fe 


34g 


DK6 


Kl<3 


A1 


Fe 


34h 


DK7 


Kl<3 


A1 


Fe 


34i 


DK8 


Kl<3 


A1 


Fe 


34j 


DK9 


Kk3 


A1 


Fe 


34k 


DK13 


Kk3 


A1 


Fe 


341 


DK14 


Kk3 


A1 


Fe 


34m 


DK27 


Kk3 


A1 


Fe 


34n 


DK39 


Kk3 


A1 


Fe 


340 


DK40 


Kk3 


A1 


Fe 


34p 


DK41 


Kk3 


A1 


Fe 


34q 


DK58 


Kk3 


A1 


Fe 


34r 


DK5 


Kk49 


A1 


Fe 
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BGisDiel Nr. 


Dk 


Kk 


A 


Metall 

IVidOlll 






r\i\ou 


r\ 1 


re 




Uf\D 


•xlvO 


AT 






LJt\D 




Ai 




34v 


DK5 


Kk50 


A1 


Cr 


34z 


DK4 


Kk3 


A3 


Fe 


34aa 


DK5 


Kk3 


A6 


Fe 


34ab 


DK6 


Kk3 


A10 


Fe 


34ac 


DK7 


KkS 


A11 


Fe 



In zu den Beispielen 35a und 37 analoger Weise k6nnen die Farbstoffe der allgemei- 
nen Fomnel Dk-N=N-Kk-N=N-A erhalten werden (= Farbstoffe der allgemeinen Formel I 
mit p = 0 und m = 1), worin Dk fur einen von den Diazokomponenten DK1 bis DK83 
5 abgeleiteten Rest steht, Kk fur einen von Kk2, KkS, Kk49 oder Kk50 abgeleiteten biva- 
lenten Rest steht und A einen der Reste A1 bis A12 bedeutet Beispiele hierfQr sind in 
Tabelle 9 angegeben. 



Tabelle 9: 

10 



Beispiel Nr. 


Dk 


Kk 


A 


35a 


DK1 


KkS 


A1 


35b 


DK2 


Kk3 


AI 


35c 


DK3 


Kk3 


A1 


35d 


DK4 


Kk3 


AI 


35e 


DK5 


KkS 


A1 


35f 


DK6 


KkS 


AI 


35g 


DK7 


Kk3 


A1 


35h 


DK8 


KkS 


AI 


35i 


DK9 


Kk3 


A1 


35j 


DK10 


KKS 


A1 


35k 


DK12 


KKS 


AI 


351 


DK13 


KkS 


A1 


35m 


DK14 


KkS 


A1 


35n 


DK17 


KkS 


A1 


35o 


DK27 


KkS 


A1 


35p 


DK28 


KkS 


A1 


35q 


DK32 


KkS 


A1 


35r 


DK39 


KkS 


A1 


35s 


DK40 


KkS 


A1 


35t 


DK41 


KkS 


A1 
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Beisniel Mr 


I-* In 


Kk 
r\i\ 


A 

r\ 


OQU 




l\KO 


A*! 


OOV 




rxKO 


A i 

AT 




Ut\Hf 




A*! 
AT 






l\KO 


A i 
AT 


oOaD 


LJr\o 




A^l 
AT 


OD3C 


Ur\o 


r\KoU 


A 'i 

A 1 


ooau 


Ur\4/ 


r\K4y 


A «f 

A 1 






l\KOU 


A 1 


35af 


DK4 


KkS 


A4 


35ag 


DK5 


KkS 


A7 


35ah 


DK6 


KkS 


A9 


35ai 


DK7 


KkS 


A12 



Beispiel 38a: 




Fe 



Methode A: 

1) 1 mol 4,6-Dmltro-2"amlnophenol wurde bef pH<1 und einer Temperatur von 0-5°C 
mit QberschQsslgem Natriumnitrit und Salzsaure diazotiert. 1 mol Resorcin wurde in 50 
gew.-%iger Natronlauge bel einem pH-Wert >12 geldst und zu dieser Lfisung wurde 

10 das diazotierte 4,6-DinitrO"2-aminophenol innerhalb von 30 min bei einer Temperatur 
> 10*C zugetropft wobel man durch Zugabe von 10 gew.-%iger Natronlauge den pH- 
Wert oberhalb 9 hielt. 

2) 1 mol MSP wurde in Eiswasser suspendiert, mit QberschUssigem Natriumnitrit und 
15 Salzsaure bel pH<1 und einer Temperatur von 0-5X diazotiert und anschliefiend zu 

der in Schritt 1) erhaltenen Reaktionsmischung gegeben. Der pH-Wert wurde durch 
Zugabe von 10 gew.-%iger Natronlauge zwischen 3 und 8 gehalten. 



20 



3) 1 mol p-Nitroanilin wurde In 21 gew.-%iger Salzsaure gelost, danach mit Qberschus- 
sigem Natriumnitrit bei pH<1 und einer Temperatur von O-S^'C diazotiert und zu der in 
Schritt 2) erhaltenen Reaktionsmischung gegeben. Der pH-Wert wurde durch Zugabe 
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von 10 gew.-%iger Natronlauge zwischen 3 und 8 gehalten. Nach beendeter Umset- 
zung wurde 0,40-0.60 mol Elsen((ll)-sulfat zu der Reaktionsmischung gegeben und 1 h 
nachgerOhrt, Der Farbstoff wurde durch Zugabe von NaCI ausgefallt und abgesaugt. 

5 Methode B: 

1) 1 mol p-Nitroanilln wurde in 21 gew.-%iger Salzsaure gelost und danach mit Qber- 
schussigem Natriumnitrit bel pH<1 und einer Temperatur von 0-5**C diazotlert. 1 mol 
Resorcin wurde In 50 gew.-%iger Natronlauge bel einem pH-Wert >12 gelOst. Zu dle- 
ser Ldsung wurde das diazotlerte p-Nitroanllin innerhalb von 30 min bel eIner Tempera- 

10 tur von unter 10^*0 zugetropft, wobei man durch Zugabe von 10 gew.-%lger Natronlau- 
ge den pH-Wert oberhalb 9 hielt 

2) 1 mol MSP wurde in Eiswasser suspendiert, mit QberschQsslgem Natrlumnitrit und 
SalzsSure bei pH<1 und einer Temperatur von O-S'^C diazotlert und anschlieliend zu 

15 der in Schritt 1) erhaltenen Reaktionsmischung gegeben. Der pH-Wert wurde durch 
Zugabe von 10 gew.-%iger Natronlauge zwischen 3-8 gehalten. 

3) 1 mol 4,6-Dinitro-2-aminophenoi wurde bei pH<1 und einer Temperatur von O-S^'C 
mit Qberschussigem Natriumnitrit und Salzsaure diazotlert und zu der in Schritt 2) er- 

20 haltenen Reaktionsmischung gegeben. Der pH-Wert wurde durch Zugabe von 10 gew.- 
%iger Natronlauge zwischen 3 und 8 gehalten. Nach beendeter Umsetzung wurde 
0,40-0,60 mol Elsen(lll)-sulfat zu der Reaktionsmischung gegeben und 1 Stunde 
nachgerOhrt. Der Farbstoff wurde durch Zugabe von NaCI ausgefSllt und abgesaugt. 

25 Beispiel 39a: 

Die Umsetzung erfolgte nach der in Beispiel 38 beschriebenen Methode mit dem Un- 
terschied, dass keine Umsetzung mit Eisensalzen folgte. 

30 Beispiel 40a: 




o — 



Fe 



Methode A: 
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1} 1 mol p-Nitroanilin wurde In 21 gew.-%iger Salzsaure gelost, danach mit OberschQs- 
sigem Natriumnitrit bei pH<1 und einer Temperatur von 0-5°C diazotiert. 1 mol Resor- 
cin wurde in 50 gew.-%iger Natronlauge bei einem pH-Wert >12 gelost. Zu dieser L6- 
sung wurde das diazotierte p-Nitroanilin innerhalb von 30 nnin bei einer Temperatur von 
5 unter 10'C zugetropft. wobei man durch Zugabe von 10 gew.-%iger Natronlauge den 
pH-Wert oberhalb 9 hielt 

2) 1 mol 4,6-Dlnitro-2-aminophenol wurde bei pH<1 und einer Temperatur von 0-5^*0 
mit uberschQssigem Natriumnitrit und Salzsaure diazotiert und anschliefiend zu der in 

10 Scliritt 1) erhaltenen Reaktionsmischung gegeben. Der pH-Wert wurde durch Zugabe 
von 10 gew."%iger Natronlauge zwischen 3 und 8 gehalten. 

3) 1 mol MSP wurde in Eiswasser suspendiert, mit QberschQssigem Natriumnitrit und 
Salzsaure bei pH<1 und einer Temperatur von O-S'^C diazotiert und zu der in Schritt 2) 

15 erhaltenen Reaktionsmischung gegeben. Der pH-Wert wurde durch Zugabe von 10 
gew.-%iger Natronlauge zwischen 3 und 8 gehalten. Nach beendeter Umsetzung wur- 
de 0,40-0,60 mol Eisen(lll)-su!fat zu der Reaktionsmischung gegeben und 1 Stunde 
nachgerOhrt. Der Farbstoff wurde durch Zugabe von NaCI ausgefSllt und abgesaugt. 

20 Methode B: 

1) 1 mol MSP wurde im Eiswasser suspendiert, mit QberschQssigem Natriumnitrit und 
Salzsaure bei pH<1 und einer Temperatur von 0-5*^0 diazotiert. 1 mol Resorcin wurde 
in 50 gew.-%iger Natronlauge gelost Zu. dieser Lasung wurde das diazotierte MSP 
innerhalb von 30 min bei einer Temperatur von unter 10**C zugetropft wobei man durch 

25 Zugabe von 10 gew.-%iger Natronlauge den pH-Wert zwischen 6 und 7 hielt. 

2) 1 mol 4,6-Dinitro-2-aminophenol wurde bei pH<1 und einer Temperatur von O-S^C 
mit QberschQssigem Natriumnitrit und Salzsaure diazotiert und anschlieHend zu der in 
Schritt 1) erhaltenen Reaktionsmischung gegeben. Der pH-Wert wurde durch Zugabe 

30 von 10 gew.-%iger Natronlauge zwischen 3 und 8 gehalten. 

3) 1 mol p-Nitroanilin wurde in 21 gew.-%iger SalzsSure gelost, danach mit QberschQs- 
sigem Natriumnitrit bei pH<1 und einer Temperatur von O-S^'C diazotiert und zu der in 
Schritt 2) erhaltenen Reaktionsmischung gegeben, Der pH-Wert wurde durch Zugabe 

35 von 10 gew.-%iger Natronlauge zwischen 3-8 gehalten. Nach beendeter Umsetzung 
wurde 0,40-0,60 mol Eisen(lll)-sulfat zu der Reaktionsmischung gegeben und 1 Stunde 
nachgerQhrt. Der Farbstoff wurde durch Zugabe von NaCI ausgefailt und abgesaugt. 

Beispiel 41a: 



40 
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Die Umsetzung erfolgte nach den in Beispiel 40 beschriebenen Methoden mit dem 
Unterschied, dass keine Umsetzung mit Eisensalzen folgte. 

In zu den Beispielen 38a und 40a analoger Weise konnen die iy/1etallkomplexe von 

Dk— N=N-»<k-N=N-Dk2 

5 Farbstoffen der allgemeinen Fomnel N=N.A eriiaiten werden (= Farb- 

stoffe der allgemeinen Formal I mit p = 0 und m = 2), worin Dk^ und Dk^ Jewells fOr ei- 
nen von den Diazokomponenten DK1 bis DK83 abgeleiteten Rest stehen, wobei we- 
nigstens einer der Reste Dk^ Oder Dk^ fOr einen von den Diazokomponenten DK1 bis 
DK9. DK13, DK14, DK26, DK27, DK39 bis DK41 oder DK58 abgeleiteten Rest steht, 
10 Kk for einen von Kk2 oder Kk3 abgeleiteten trivalenten Rest steht und A einen der Res- 
te A1 bis A12 bedeutet. Beispiele hierfOr sind in Tabelle 10 angegeben. 



Tabelle 10 



Beispiel Nr. 


UK 


U'lr 


UK 


A 

r\ 




38a 


DK1 


KKo 




A 1 


re 


38b 


DK1 


Klxo 


urvo 


AH 
A 1 


re 


38c 


UK 1 


l\i\o 


Urv lU 


A 1 


re 


38d 


DKZ 


l\r\o 


Ur\ 1 f 


A 1 


re 






KK3 


DK17 


A1 


Cu 


38f 


DK4 


KK3 


DK12 


A1 


Co 


38g 


DK4 


KK3 


DK56 


A1 


Cr 


38h 


DK5 


KK3 


DK9 


A1 


Fe 


38i 


DK5 


KK3 


DK10 


A1 


Fe 


38j 


DK5 


KK3 


DK12 


A1 


Fe 


38k 


DK5 


KK3 


DK17 


A1 


Fe 


381 


DK5 


KK3 


DK19 


A1 


Fe 


38m 


DK5 


KK3 


DK27 


A1 


Fe 


38n 


DK5 


KK3 


DK28 


A1 


Fe 


38o 


DK5 


KK3 


DK30 


A1 


Fe 


38p 


DK5 


KK3 


DK32 


A1 


Fe 


38q 


DK5 


KK3 


DK35 


A1 


Fe 


38r 


DK5 


KK3 


DK41 


A1 


Fe 


38s 


DK5 


KK3 


DK46 


A1 


Fe 


38t 


DK5 


KK3 


DK47 


A1 


Fe 


38u 


DK5 


KK3 


DK58 


A1 


Fe 


38v 


DK5 


KK3 


DK12 


A5 


Fe 


38z 


DK5 


KK3 


DK17 


A9 


Fe 


40a 


DK1 


KK3 


DK17 


A1 


Fe 
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Beispiel Nr. 


Dk'' 


Kk 




A 


Mp 


40b 




r\r\o 




A-f 
A 1 


re 


40c 


L/r\ 1 


lArVO 


nk'in 


A 1 


re 


40d 




rxiAO 




A i 
AT 


re 


4np 




ixPvO 


nk'i 7 
\jt\ I ( 


A "1 
AT 


LrU 


4nf 


nk'4 


IXIXO 


nki 0 

UW 1 ^ 


A *1 
A 1 


P*rf-W 

uo 


ACin 




i\r\o 




Ai 
AT 


ur 


4nh 




r\r\o 




A i 
A 1 


he 


ACii 

H\J} 




rxixO 




Ad 
AT 


re 


HKJj 


Ui\Q 


f\r\o 


nkio 


Ai 
AT 


he 


ACiir 


UIXO 


l\l\o 


L/l\ 1 f 


A 1 
AT 


re 


An\ 


UrxO 


r\r\o 


Ur\ 1 y 


A -I 

AT 


re 


4UrTl 




/\r\0 


Ur\Zf 


A1 


re 




Ui\0 


l\r\0 


Pil/'OQ 


A H 

A1 


Fe 


Ann 


UIXO 




piixorfc 

UlxoU 


A *i 

A1 


Fe 


^up 




r\r\0 


nkQo 


Al 


Fe 


^Uq 


Pi IXC 




UlNOO 


A 't 

Al 


Fe 




Pi IXC 


l\l\o 


ur\4 1 


A A 

Al 


Fe 






rxrVO 


nk4R 


Al 


Co 

re 


40t 


DK5 


KK3 


DK47 


A1 


Fe 


40u 


DK5 


KK3 


DK58 


A1 


Fe 


40v 


DK5 


KK3 


DK12 


A4 


Fe 


40z 


DK5 


KK3 


DK17 


A11 


Fe 



In zu den Beispieien 393 und 41a anaioger Weise konnen die Fait)stofFe der allgemeF 

nen Formel N=N-A erhalten werden (= Farbstoffe der allgemeinen 

5 Formel I mit p = 0 und m = 2), worin Dk^ und Dk^ Jewells fQr einen von den Dlazokom- 
ponenten DK1 bis DK83 abgeleiteten Rest stehen, Kk fQr einen von Kk2, KkS oder Kk5 
abgeleiteten trivalenten Rest steht und A einen der Reste A1 bis A12 bedeutet. Bei- 
spiele hierfOr sind in der Tabelle 1 1 angegeben. 

10 Tabelle 11: 



Beispiel Nr. 




Kk 


Dk^ 


A 


39a 


DK1 


KK3 


DK17 


A1 


39b 


DK1 


KKS 


DK5 


A1 


39c 


DK1 


KK3 


DK10 


A1 
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Rpi^dI^I Nr 




Kk 




A 




\Jl\£m 


r\i\o 


nki7 

L/r\ 1 1 


A1 






r\r\o 




A1 


O^i 




i\r\o 




A1 


oyg 




INlXO 




A1 


oyn 








A1 




UrxO 


r\.r\o 




A1 


oyj 




r\r\o 




A1 


oyK 




rvixo 




A1 






rxiXO 




A1 


vjym 


ui\o 




rik'97 


A1 


oyn 


ui\o 




nk9R 


A1 


oyo 


UrxO 


r\r\0 




A 1 


oyp 


UrxO 




nk''^9 


A1 


oyq 


UinO 


i\i\o 


nk'*^'^ 


A1 


oyr 




k'k''^ 

l\i\0 


nk'Ai 


A1 


oys 




i\r\o 


nk'zifi 


A1 


oyt 






nk'A7 


A1 


3911 


UI\D 




L/l\00 


Al 
AM 


Oft* * 

o9V 


Ur\o 


i\l\o 


Ul\ 1 ^ 


AV 


Oft-* 

oyz 


ui\o 




nk'i7 


A10 


4la 


UW 1 




nk'i7 


A1 


41D 


Ul\1 


IXrxO 


LIIXO 


A1 


41C 


Ui\ 1 


r\l\0 


nk'io 


A1 


4 la 


nwo 




nk'17 


A1 


4ie 




k'k''^ 

i\i\0 


nk'17 


A1 


4ji 




r\r\o 


nk'19 


A1 


4ig 




rxrxo 




A1 


4jn 






nkQ 


A1 


4 II 




ixlxO 


nkin 


A1 


41j 




r\i\o 


nKip 


A1 


41 K 


ui\o 


r\i\o 


nKi7 


A1 


A < 1 

411 




kk*^ 


nKIQ 


A1 


41 m 




i\r\o 


nK27 


A1 


4in 








A1 


41o 


DK6 


KK3 


DK30 


A1 


41p 


DK5 


KK3 


DK32 


A1 


41 q 


DK5 


KK3 


DK35 


A1 


41 r 


DK5 


KK3 


DK41 


A1 


41s 


DK5 


KK3 


DK46 


A1 
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Beispiel Nr. 


Dk' 


Kk 


Dk^ 


A 


41t 


DK5 


KK3 


DK47 


A1 


41 u 


DK5 


KK3 


0K58 


A1 



Beispiel 42a: 




Methode A: 

1) 1 mol H-S§ure wurde in 25 gew.-%iger Natronlauge gelost, mit Qberschussigem 
Natriumnitrit und Salzsaure bei pH<1 und einer Temperatur von O-S'^C diazotiert. 1 mol 
10 Resorcin wurde in 50 gew.-%iger Natronlauge bei einem pH-Wert >12 gelost. Zu die- 
ser Losung wurde die diazotierte H-Saure innerhalb von 30 min bei einer Temperatur 
von unter lO^'C zugetropft, wobei man durch Zugabe von 10 gew.-%iger Natronlauge 
den pH-Wert oberhalb 9 hieit. 

15 2) 1 mol 5-Nitfio-2-aminophenol wurde in Eiswasser suspendiert, danach mit Qber- 
schussigem Natriumnitrit bei pH<1 und einer Temperatur von 0-5°C diazotiert und an- 
schlieftend zu der in Schritt 1) erhaltenen Reaktionsmischung gegeben. Der pH-Wert 
wurde durch Zugabe von 10 gew.-%iger Natronlauge zwischen 3 und 8 gehalten. 

20 3) 1 mol MSP wurde im Eiswasser suspendiert, mit QberschQssigem Natriumnitrit und 
Salzsaure bei pH<1 und einer Temperatur von 0-5*C diazotiert und zu der in Schritt 2) 
erhaltenen Reaktionsmischung gegeben. Der pH-Wert wurde durch Zugabe von 10 
gew.-%iger Natronlauge zwischen 3 und 8 gehalten. Nach beendeter Umsetzung wur- 
de 0,40-0,60 mol Eisen(lll)-sulfat zu der Reaktionsmischung gegeben und 1 Stunde 

25 nachgerQhrt. Der Farbstoff wurde durch Zugabe von NaCl ausgefallt und abgesaugt. 

Methode B: 

1) 1 mol H-Saure wurde In 25 gew.-%iger Natronlauge gel6st und mit 1,1-1,5 mol Ace- 
tanhydrid acetyliert. 

30 

2) 1 mol MSP wurde im Eiswasser suspendiert und bei pH<1 und einer Temperatur 
von 0-5°C mit Qberschussigem Natriumnitrit und Salzsaure diazotiert und zu der in 
Schritt 1 ) erhaltenen Reaktionsmischung gegeben. Der pH-Wert wurde durch Zugabe 
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von Natrumkarbonat zwischen 4 und 7 gehalten. Nach beendeter Kupplung wurde der 
pH-Wert durch Zugabe von 21 gew.%iger SalzsSure unter 1 gestellt und die Reaktl- 
onsmischung wurde auf 85-95°C erhitzt. Hierdurch wurde die Acetylgruppe abgespal- 
ten. 

5 

3) Das in Schritt 2) erhaltene Produkt wurde bei pH<1 und einer Temperatur von O-S^'C 
mit Qberschussigem Natriumnitrit und Salzsaure diazotiert und zu einer wassrigen Ld- 
sung von 1 nnol Resorcin gegeben. Der pH-Wert wurde durch Zugabe von 10 gew.- 
%iger Natronlauge zwischen 3 und 8 gehalten. 

10 

4) 1 mol 5-Nitro-2-aminophenol wurde in Eiswasser suspendiert, mit uberschQssigem 
Natriumnitrit und Salzsaure bei pH<1 und einer Temperatur von 0-5°C diazotiert und zu 
der in Schritt 3) erhaltenen Reaktionsmischung gegeben. Der pH-Wert wurde durch 
Zugabe von 10 gew."%iger Natronlauge zwischen 3 und 8 gehalten. Nach beendeter 

15 Umsetzung wurde 0,40-0,60 mol Eisen(lll)-sulfat zu der Reaktionsmischung gegeben 
und 1 Stunde nachgerOhrt. Der Farbstoff wurde durch Zugabe von NaCI ausgefSllt und 
abgesaugt. 

Beispiel 43a: 

20 

Die Umsetzung erfolgte nach den in Beispiel 42a beschriebenen Methoden mit dem 
Unterschied, dass keine Umsetzung mit Elsensalzen folgte. 

Beispiel 44: 

25 




HO,S 



1) 1 mol Clevesaure-7 wurde in 25 gew.-%iger Natronlauge gelost. Gleichzeitig wurde 
1 mol MSP im Eiswasser suspendiert und mit Qberschussigem Natriumnitrit und Salz- 

30 saure bei pH<1 und einer Temperatur von 0-5X diazotiert und anschlieBend zu der 
LSsung der ClevesSure-Z gegeben, wobei der pH-Wert unter 2 gehalten wurde. . 

2) Der in Schritt 1) erhaltene Produkt wurde mit QberschQssigem Natriumnitrit und 
Salzsaure bei pH < 1 und einer Temperatur von 0-5*'C diazotiert. Anschlieliend wurde 

35 das Reaktionsgemisch zu einer wassrigen Lflsung von 1 mol Resorcin zugegeben. Der 
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pH-Wert wurde durch Zugabe von 10 gew.-%iger Natronlauge zwischen 3 und 8 gehal-; 
ten. 

3) 1 mol 5-Nitro-2-aminophenol wurde in Eiswasser suspendiert, mit uberschussigem 
5 Natriumnitrit und Salzsaure bei pH<1 und einer Temperatur von O-S^'C diazotiert und zu 
der in Schritt 2) erhaltenen Reaktionsmischung gegeben. Der pH-Wert wurde durch 
Zugabe von 10 gew.-%Iger Natronlauge zwischen 3 und 8 gehalten. Nach beendeter 
Umsetzung wurde 0,40-0,60 mol Elsen(lll)-sulfat zu der Reaktionsmischung gegeben 
und 1 Stunde nachgerOhrt. Der Farbstoff wurde durch Zugabe von NaCI ausgefallt und 
10 abgesaugt. 

Beispiel 45: 

Die Umsetzung erfolgte nach der in Beispiel 44 beschriebene Methode mit dem Unter- 
15 schied, dass kelne Umsetzung mit Eisensalzen folgte. 

Beispiel 46a: 




Methode A: 

1) 1 mol MSP wurde in Eiswasser suspendiert, mit uberschQssigem Natriumnitrit und 
Salzsaure bei pH<1 und einer Temperatur von 0-5**C diazotiert, 1 mol Resorcin wurde 
in 50 gew.-%iger Natronlauge geiSst. Zu dieser Losung wurde das diazotierte MSP 

25 innerhalb von 30 min bei einer Temperatur von unter 10**C zugetropft wobei man durch 
Zugabe von 10 gew.-%iger Natronlauge den pH-Wert zwischen 6 und 8 hielt. 

2) 1 mol H-Saure wurde in 25 gew.-%lger Natronlauge gel5st, mit QberschQssigem 
Natriumnitrit und SalzsSure bei pH<1 und einer Temperatur von 0-5'*C diazotiert und zu 

30 der in Schritt 1) erhaltenen Reaktionsmischung gegeben. Der pH-Wert wurde durch 
Zugabe von 10 gew.-%iger Natronlauge zwischen 3 und 8 gehalten. 

3) 1 mol 5-Nitro-2-amlnophenol wurde in Eiswasser suspendiert. danach mit Qber- 
schQssigem Natriumnitrit bei pH<1 und einer Temperatur von O-S'^C diazotiert und an- 

35 schlieHend zu der in Schritt 3) erhaltenen Reaktionsmischung gegeben. Der pH-Wert 
wurde durch Zugabe von 1 0 gew.-%iger Natronlauge zwischen 3 und 8 gehalten, Nach 
beendeter Umsetzung wurde 0,40-0,60 mol Eisen(lll)-sulfatzu der Reaktionsmischung 
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gegeben und 1 Stunde nachgerOhrt. Der Farbstoff wurde durch Zugabe von NaCI aus- 
gefSllt und abgesaugt. 

Methode B: 

5 1)1 mol MSP wurde in Elswasser suspendiert, mit QberschDssigem Natriumnitrit und 
SalzsSure be! pH<1 und einer Temperatur von O-S^'C dlazotiert. 1 mol Resorcin wurde 
in 50 gew.-%iger Natronlauge gel6st Hierzu wurde das diazotterte MSP innerhafb von 
30 mln bei einer Temperatur von unter 10*^0 zugetropft, wobei man durch Zugabe von 
10 gew,-%iger Natronlauge den pH-Wert zwischen 6 und 8 hielt. 

10 

2) 1 mo) H-Saure wurde in 25 gew.-%lger Natronlauge gelost und m(t 1,1-1 ,5 mol Ace- 
tanhydrid acetyllert. 

3) 1 mol 5-Nitro-2-amlnophenol wurde in Elswasser suspendiert, danach mIt Qber- 

1 5 schOssigem Natriumnitrit bei pH<1 und eIner Temperatur von O-S^'C diazotlert und zu 
der In Schritt 2) erhaltenen Reaktlonsmlschung gegeben. Der pH-Wert wurde durch 
Zugabe von Natrumkarbonat zwischen 4 und 7 gehalten, Nach beendeter Kupplung 
wurde der pH-Wert durch Zugabe von 21 gew.%iger Salzsaure unter 1 gestellt und die 
Reaktlonsmlschung wurde auf aS-QS^'C erhltzt, wobel die Acetylgruppe abgespalten 

20 wurde, 

4) Das In Schritt 3) erhaltene Produkt wurde bei pH<1 und einer Temperatur von O-S^'C 
mit QberschOssigem Natriumnitrit und Salzsdure dlazotiert und zu der in Schritt 1) er- 
haltenen Reaktlonsmlschung gegeben, Der pH-Wert wurde durch Zugabe von 10 gew.- 

25 %iger Natronlauge zwischen 3-8 gehalten. Nach beendeter Umsetzung wurde 0,40- 
0,60 mol Eisen(IIl)-sulfat zu der Reaktlonsmlschung gegeben und 1 Stunde nachge- 
rOhrt. Der Farbstoff wurde durch Zugabe von NaCI ausgefSllt und abgesaugt. 

Beispiel 47a: 

30 

Die Umsetzung erfolgte nach den in Befspiel 46a beschriebenen Methoden mit dem 
Unterschled, dass keine Umsetzung mit Eisensalzen folgte. 



Beispiel 48: 
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1) 1 Mol MSP wurde In Eiswasser suspendiert. mit QberschQssigem Natriumnitrit und 
Salzsaure bei pH<1 und einer Temperatur von 0-5*'C diazotiert. 1 mol Resorcin wurde 
in 50 gew.-%iger Natronlauge gelost. Hierzu wurde die diazotierte MSP inneriialb von 

5 30 min bei einer Temperatur von unter 10°C zugetropft. wobei man durch Zugabe von 
10 gew.-%iger Natronlauge den pH-Wert zwischen 6 und 8 hielt. 

2) 1 mol 5-Nitro-2-amlnophenol wurde In Eiswasser suspendiert, mIt QberschQssigem 
Natriumnitrit und SalzsSure bei pH<1 und einer Temperatur von 0-5**C diazotlert und zu 

10 einer 25 gew.-%iger Natronlauge Losung von 1 mol Clevesaure-7 zugegeben, wobei 
der pH-Wert unter 2 gehalten wurde. 

3) Das In Schritt 2) erhaltene Produkt wurde mit QberschQssigem Natriumnitrit und 
Salzsaure bei pH<1 und einer Temperatur von O-S^'C diazotlert und anschlieKend wur- 

15 de zu der in Schritt 1) erhaltenen Reaktionsmischung gegeben. Der pH*Wert wurde 
durch Zugabe von 10 gew.-%iger Natronlauge zwischen 3-8 gehalten. Nach beendeter 
Umsetzung wurde der Farbstoff wurde durch Zugabe von NaCI ausgefdilt und abge- 
saugt. 

20 In zu den Beispielen 42a. 44 und 46a analoger Weise konnen die Metallkomplexe von 
Farbstoffen der allgemelnen Forme! Dk^-N=N-Napht-N=N-Kk-N=N-Dk^ erhalten werden 
(= Fart)stoffe der allgemelnen Formel I mIt P = Napht, p = 1 und m = 1), worin Dk^ und 
DK^ entweder fQr einen von den DIazokomponenten DK1 bis DK9, DK13, DK14, DK26, 
DK27, DK39 bis DK41 Oder DK58 Oder fQr einen von A1 bis A12 abgeleiteten Rest 

25 stehen, wobei wenlgstens einer der Reste Dk^ Oder Dk^ fur einen Rest der Formel A 
steht, Kk fQr einen von Kk2 oder Kk3 abgeleiteten bivalenten Rest steht und Napht ein 
bivalenter Rest der Formein 11-1, II-3, 11-5, 11-7, 11-9, IM1. 11-13, 11-15 oder 11-16 ist. Bei- 
spiele hIerfQr sind in der Tabelle 12 angegeben. 

30 Tabelle 12 



Beispiel Nr. 


Dk' 


Napht 


Kk 


Dk^ 


Me 


42a 


A1 


DK44 


Kk3 


DK1 


Fe 


42b 


A1 


DK44 


Kk3 


DK4 


Cu 


42c 


A1 


DK44 


Kk3 


DK5 


Fe 


42d 


A7 


DK44 


KkS 


DK5 


Fe 


42e 


A1 


DK44 


KkS 


DK40 


Fe 


42f 


A1 


DK44 


KkS 


DK58 


Cr 


42g 


A1 


DK57 


KkS 


DK5 


Fe 


42h 


DK1 


DK44 


KkS 


A1 


Fe 
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BeiSDiel Nr 


Dk"" 


Napht 


Kk 


Dk^ 


Me 






nK44 


Kk3 


A1 


re 






nK44 


r\.f\w 


r\ 1 


re 




L/IXO 


nK44 


r\i\o 




Po 






nK44 


r\f\o 


A1 


Po 
re 




L-'rv4 1 


nK44 




A1 


pQ 
re 


AOr\ 


Mo 




IXJVO 




re 


49n 


AO 


L/iVt*t 


k'k*^ 
r\i\0 


nk'4n 


Pa 

re 






nK44 


IXInO 


Ai 
M 1 


Pa 

re 






nK'44 




Ai 


Pa 

re 


WC 


Uf\4 






Ai 


Pa 

re 


4ba 


Ut\0 


Ul\44 


ixKO 


A 1 


re 


40© 




L/f\44 


fxKO 


A i 


re 


4DT 


Ul\4 1 






Ai 
A 1 


Pa 

re 


4Dg 


Ai 
A 1 






nwi 

L/l\ 1 


re 


4on 


A-l 


lJf\44 


i\KO 


iJr\4 


Oil 




A1 
/A 1 


nR44 




LJf\\J 


re 


46j 


A7 


DK44 


Kk3 


DK5 


Fe 


46k 


A1 


DK44 


Kk3 


DK40 


Fe 


461 


A1 


DK44 


Kk3 


DK58 


Cr 


46m 


A1 


DK57 


KkS 


DK5 


Fe 



In zu den Beispielen 43a. 45, 47a und 48 analoger Weise kSnnen die Farbstoffe der 
allgemeinen Formel Dk''-N=N-Napht-N=N-Kk-N=N-Dk^ erhalten werden (= Farbstoffe 
der allgemeinen Formel I mit P = Napht, p = 1 und m = 1), worin Dk^ und DK^ fQr einen 
5 von den Dlazokomponenten DK1 bis DK83 Oder fOr eInen von A1 bis A12 abgeleiteten 
Rest stelien, wobei wenigstens einer der Reste Dk^ Oder Dk^ fQr einen Rest der Formel 
A steht, Kk fQr einen von Kk2, KkS, KkS, Kk49 Oder Kk50 abgeleiteten bivalenten Rest 
steht und Napht ein blvalenter Rest der Formein IM. 11-3, 11-5, 11-7, 11-9, 11-11, 11-13. Il- 
ls Oder 11-16 ist Beispiele hierfQrsind in Tabelie 13 angegeben. 

10 

Tabelle 13 



Beispiel Nr. 


Dk' 


Napht 


Kk 


Dk^ 


43a 


AI 


DK44 


Kk3 


DK1 


43b 


AI 


DK44 


Kk3 


DK4 


43c 


A1 


DK44 


Kk3 


DK5 


43d 


A7 


DK44 


Kk3 


DK5 


43e 


A1 


DK44 


Kk3 


DK9 


43f 


AI 


DK44 


KkS 


DK10 
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BeisDiel Nr 


Dk^ 


Naoht 


Kk 




*foy 


A1 


r^VCAA 


iXKO 




*tOI I 


r\ 1 


tMCAA 


rxlvO 


nk9ft 


HOI 


A1 


r^WAA 


rviso 


L/r\Oid 




/A 1 


PiWAA 

UixHH 


r\i\0 


L/i\0 # 




A1 


PiXAA 
UrvHH 


rxKO 


L/i\HU 


HOI 


A1 


r\{<AA 
L-'rS.HH 


r\l\.0 


nkJ.R 

UinHD 


Hom 


Ai 


DKAA 


i\KO 


Dk^ft 


Hon 


Ai 


UlXOf 


l\Ko 


nkc; 
ui\o 






ni^AA 

Uf\HH 


rxKO 


Ai 






Lll\44 


l\Ko 


Ai 




Ul\4 


Ul\44 


l\Ko 


Ai 


4or 


r\ixc 

Ul\0 


Vil^AA 


r\Ko 


A i 


4oS 


Ur\o 


UrxHH 


l\Ko 


A i 


4ot 


Ul\ lU 


Ul\44 


r\Ko 


A i 
AT 


4oU 




Ul\44 


r\Ko 


A i 
A I 


4oV 


ril^i 7 


L/f\44 


f\KO 


A i 
A I 


4oZ 


r\i^"07 


Ul\44 


IXKo 


Ai 

A 1 


43aa 


Urv^o 


Ul\44 


t\Ko 


A i 

AT 


4oaD 


r\t/'oo 
Ur\oZ 


r\WAA 
Ul\44 


r\Ko 


AT 


4oac 


Ul\41 


Ul\44 


l\Ko 


Ai 

AI 


4oaQ 


Ui\4D 


Ul\44 


l\Ko 


A i 
AT 


43ae 


Ur\4f 


Ul\44 


r\Ko 


A i 
A 1 


4oaT 






r\Ko 


AQ 
AO 


4oag 


Ul\0/1 


UrvHO 


l\KO 


A7 
Af 


4oan 


Ul\4 1 


ui\ho 


f\Ko 


Afi 
AO 


4oai 


l^l\HO 


TMCA^ 


IxKO 


Ai i 
AI 1 


4f a 


Uix 1 


rWTAA 


r\l\0 


Ai. 
A I* 


4f D 


A1 




i\l\0 




4f C 


Ai 


nwAA 


r\i\o 




Hf U 


A7 


nWAA 


rxKO 


nk^ 


4/ e 


A1 




i\l\0 


nkQ 


A7f 
4f T 


AI 


HKAA 


i\i\0 


nkin 

L^rx 1 yj 


A7n 

4/ g 


AI 




i\I\0 


nki9 

iJX\ 1 ^1 


4f n 


Ai 




i\l\0 




47i 


A1 


DK44 


Kk3 

■ \I\W 


DK32 


47j 


A1 


DK44 


Kk3 


DK37 


47k 


A1 


DK44 


Kk3 


DK40 


471 


A1 


DK44 


Kk3 


DK46 


47m 


AI 


DK44 


Kk3 


DK58 
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BeisDiel Nr 


Dk^ 


Naoht 


Kk 


Dk^ 


47n 


A1 

rA 1 






ui\o 


47o 


A1 




f\t\0 


Lll\ 1 


47d 






T\l\0 


A1 
r\ 1 


47o 


u/rv*T 




l\l\0 


M 1 


47r 






r\i\o 


A 1 


47s 








Al 


47f 






l\KO 


A*! 
A 1 










A i 

Al 


*Tf V 






l\l\0 


Ai 
A 1 


t* r 








Ai 
AT 








r\KO 


A i 
A 1 


J.7ah 








Ai 
A J 


A 7*^r* 






l\KO 


Al 
A 1 








l\Ko 


A ^ 
Al 


4>7r3e 


DK47 


DK44 




A1 


47af 


DK28 


DK44 


Kk3 


A2 


47ag 


DK32 


DK45 


Kk3 


A6 


47ah 


DK41 


DK45 


KkS 


A9 


47ai 


DK46 


DK45 


KkS 


A10 



Beispiei 49a: 




1) 1 mol 4,4-Diaminobiphenyl-3,3'-Dlcarbonsaure wurde mit QberschOssigem Natrium- 
nitrit und Salzsaure bei pH<1 und einer Temperatur von 0-5**C tetrazotiert und mit 1 
mol Salycilsaure bei einem pH-Wert von 5 bis 1 1 umgesetzt. 

10 2) 1 mol Resorcin wurde in 50 gew.-%iger Natronlauge bei einem pH-Wert >12 gelost. 
Zu dieser Ldsung wurde das in Sciiritt 1) erhaltene Reaktionsprodulct innerhalb von 30 
min bei einer Temperatur von unter 10^*0 zugetropft, wobei man durch Zugabe von 10 
gew.-%iger Natronlauge den pH-Wert oberhalb 9 hielt. 

15 3) 1 Mol MSP wurde In Eiswasser suspendlert, mit uberschusslgem Natriumnitrit und 
Salzsaure bei pH<l und einer Temperatur von 0-5°C diazotlert. AnschlleBend wurde 
der dlazotierte MSP zu der In Schritt 2) erhaltenen Reaktionsmfschung gegeben wobel 
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man durch Zugabe von 10 gew.-%iger Natronlauge den pH-Weit zwischen 5 und 8 
hielt. Nach beendeter Umsetzung wurde 1 mol Kupfer(n)-sulfat zu der Reaktionsmi- 
schung gegeben und 1 Stunde bei ycc nachgertihrt. Der Farbstoff wurde durch Zuga- 
be von NaCI ausgefallt und abgesaugt. 

5 

Beispiel 50a: 

Die Umsetzung erfolgte nach der in Beispiel 49a beschriebenen IViethode mit dem Un- 
terschled. dass keine Umsetzung mit Kupfersalzen folgte. 

10 

Beispiel 51: 




15 1) 1 mol 4,4-Diaminobenzanilid wurde mit uberschQssigem Natriumnitrit und SalzsSure 
bei pH<1 und einer Temperatur von O-S'C tetrazotiert und mit 1 mol Salycilsaure bei 
einem pH-Wert von 5-1 1 umgesetzt. 

2) 1 Mol MSP wurde in Eiswasser suspendiert. mit OberschOssigem Natriumnitrit und 
20 Sa!zs§ure bei pH<1 und einer Temperatur von 0-5°C diazotiert. 1 mol Resorcin wurxJe 
in 50 gew.-%iger Natronlauge gelost. Hierzu wurde die diazotierte MSP innerhalb von 
30 min bei einer Temperatur von unter ICC zugetropft, wobei man durch Zugabe von 
10 gew.-%iger Natronlauge den pH-Wert zwischen 6 und 8 hielt. 

25 3) Das in Schritt 2) erhaltene Produkt wurde zu der in Schritt 1 ) erhaltenen Reaktlons- 
mischung gegeben, wobei man durch Zugabe von 10 gew.-%iger Natronlauge den pH- 
Wert zwischen 5 und 8 hielt. Nach beendeter Umsetzung wurde der Farbstoff durch 
Zugabe von NaCI ausgefSllt und abgesaugt. 

30 In zu den Beispielen 49a, 60a und 51 analoger Weise konnen die Farbstoffe der allge- 
meinen Fomiel Kk^-N=N-Tk-N=N-Kk'-N=N-A und deren Metallkomplexe erhalten wer- 
den (= Farbstoffe der allgemelnen Fomnel XIV). worin Kk' fOr einen von den Kupp- 
lungskomponenten Kkl bis Kk48 oder Kk51 bis Kk67 abgelelteten Rest Oder fOr Dk42 
bis Dk83 steht, Tk fOr eInen von TK1 bis Tk20 abgeleiteten bivalenten Rest steht, Kk^ 

35 fOr einen von Kk2, Kk3, Kk5, Kk49 oder Kk50 abgeleiteten bivalenten Rest steht und A 
einen der Reste A1 bis A12 bedeutet. Beispiele hierfOr sind in Tabelle 14 angegeben. 



wo 2005/040490 

Tabelle 14: 



PCT/EP2004/012231 



Beispiel Nr. 




Tk 


Kk' 


A 


Me 


49a 


Kkl 


Tk11 


Kk3 


A1 


Cu 


49b 


Kk40 


Tk11 


Kk3 


A1 


Cu 


49c 


Dk46 


Tk8 


KkS 


A1 


Cu 


50a 


DK44 


Tk16 


KkS 


A1 




60b 


DK44 


Tk18 


KkS 


A1 




50c 


Kk39 


Tk18 


KkS 


A1 





Beispiel 52a: 




1) 2 mol H-Saure wurde in 25 gew.-%iger Natronlauge gelost, mit uberscliQssigem 
Natriumnitrit und Salzsaure be! pH<1 und einer Temperatur von 0-5°C diazotiert und zu 

10 einer wassrigen LOsung von 1 mol 3,3'-Dihydroxydiphenylannin gegeben. Der pH-Wert 
wurde durch Zugabe von 10 gew.-%iger Natronlauge zwischen 3 und 10 gehalten. 

2) 2 mol MSP wurde in Eiswasser suspendiert, mIt uberschQssigem Natriumnitrit und 
Salzsaure bei pH<1 und einer Temperatur von 0-5**C diazotiert und zu der In Schritt 1) 

15 erhaltenen Reaktionsmischung gegeben. Der pH-Wert wurde durch Zugabe von 10 
gew.-%iger Natronlauge zwischen 3-8 gehalten. Nach beendeter Umsetzung wurde 
der Farbstoff durch Zugabe von NaCI ausgefallt und abgesaugt. 

In zu Beispiel 52a analoger Weise kdnnen die Farbstoffe der allgemeinen Formel 
20 Dk^-N=N-P-N=N"Kk^-N=N-R-N=N-Dk^ und deren Metallkomplexe erhalten werden 
(Farbstoffe der allgemeinen Formel XV), worin Dk'' und DK^ fOr einen von den Diazo- 
komponenten DK1 bis DK83 Oder fOr einen von A1 bis A12 abgeleiteten Rest stehen, 
wobei wenigstens einer der Reste Dk"* oder Dk^ fOr einen Rest der Formel A steht, Kk 
fur einen von Kk2. KkS, Kk5, Kk49 oder Kk50 abgeleiteten bivalenten Rest steht und P 
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und R jewells fQr einen bivalenten Rest der Formein 11-1, 11-3, 11-5, 11-7, 11-9, 11-11 und Il- 
ls abgeleiteten zweiwertigen Rest stehen. Beispiele hierfQr sind in Tabelle 15 angege- 
ben. 

5 Tabelle 15: 



Beispiel Nr. 


Dk' 


P 




R 


Dk'^ 


Metall 


52a 


A1 


DK44 


KkSO 


DK44 


A1 




52b 


A1 


DK44 


Kk50 


DK44 


A1 


Cu 


52c 


A1 


DK44 


Kk50 


DK44 


A1 


Co 


52d 


A1 


DK44 


Kk49 


DK44 


A1 


Cu 


52e 


A1 


DK44 


Kk49 


DK44 


A1 


Co 



Beispiei 53a: 




1) 1 mol MSP wurde in Eiswasser suspendlert, mit QberschDsslgem Natriumnitrit und 
Salzsaure bei pH<1 und einer Temperatur von 0-5''C diazotiert und zu einer alkali- 

15 schen Losung von 1 mol C!evesaure-7 gegeben. Der pH-Wert wurde durch Zugabe 
von 10 gew.-%iger Natronlauge zwischen 3 und 8 gehalten. 

2) 1 mol MSP wurde in Eiswasser suspendlert, mIt uberschusslgem Natriumnitrit und 
Salzsaure bei pH<l und einer Temperatur von 0-5®C diazotiert und zu einer aikalisclien 

20 Losung von 1 mol 8-Aminonaphtlnalin-l-sulfonsaure (Dl<56) gegeben, Der pH-Wert 
wurde durch Zugabe von 10 gew.-%iger Natronlauge zwischen 3 und 8 gehalten. 

3) Das in Schritt 1) erhaltene Produkt wurde bei pH<1 und einer Temperatur von O-S^'C 
mit uberschQssigem Natriumnitrit und Salzsaure diazotiert und innerhalb von 30 Minu- 

25 ten zu einer allolischen L6sung von 1 mol 3,3'-Dihydroxydiphenilamine gegeben. Der 
pH-Wert wurde durch Zugabe von 10 gew,-%lger Natronlauge zwischen 3 und 8 gehal- 
ten. 

4) Das in Schritt 2) erhaltene Produkt wurde bei pH<1 und einer Temperatur von 0-5''C 
30 mit Qberschiisslgem Natriumnitrit und Salzsaure diazotiert und zu der In Schritt 3) er- 
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haltenen Reaktionsmischung gegeben, wobei man durch Zugabe von 10 gew.-%lger 
Natronlauge den pH-Wert zwischen 5 und 8 hielt. Nach beendeter Umsetzung wurde 
der Farbstoff durch Zugabe von NaCi ausgefSllt und abgesaugt. 

5 In 2u Beispiel 53a analoger Weise k5nnen die Farbstoffe der allgemeinen Formel 
Dk^-N=N-P-N=N-Kk^-N=N-R-N=N-Dk2 und deren Metallkomplexe erhalten werden 
(Farbstoffe der allgemeinen Fomiel XV), worin Dk^ und DK^ fOr einen von den Diazo- 
komponenten DK1 bis DK83 Oder fOr einen von A1 bis A12 abgeleiteten Rest stehen, 
wobei wenigstens einer der Reste Dk^ Oder Dk^ fOr einen Rest der Fonnel A stelit, Kk 
10 fur einen von Kk2, KkS, Kk5, Kk49 oder Kk50 abgeleiteten bivalenten Rest steht und P 
und R jeweils fQr einen bivalenten Rest der Fonnein 11-15 oder 11-16 oderfQr einen von 
den Diazokomponenten DK3, DK4, DK6, DK7, DK11, DK13, DK14, DK15, DK18, DK22 
bis DK27. DK29, DK30, DK33, DK36. DK38. oder DK39 abgeleiteten zweiwertigen 
Rest stehen. Beispiele hierfUr sind in Tabelle 16 angegeben. 

15 

Tabelle 16: 



Beispiel Nr. 


Dk' 


P 


Kk' 


R 


Dk^ 


Metall 


53a 


A1 


DK46 


Kk50 


DK56 


A1 




53b 


A1 


DK4 


Kk49 


DK46 


A1 


Cu 


53c 


A1 


DK4 


Kk49 


DK46 


A1 


Co 


53d 


A1 


DK4 


Kk50 


DK46 


A1 


Cu 



Beispiel 54: 

20 




0SO3H 



1) 2 mol Anthranilsaure wurde in SchwefelsSure (96%) bei einer Temperatur von 70- 
80**C geldst und mit 0,5-0.6 mol Formaldehyd umgesetzt. Nacli 2 Stunden bei 70-80**C 

25 wurde die Realctionsmischung durcfi Zugabe von Eis auf etwa O'^C gelcQlilt und das 
ertialtene Produkt mit uberschQssigem Natriumnitrit und SalzsSure bei pH<1 und einer 
Temperatur von 0-5°C tetrazotiert. 1 ,8-2,2 mol Resorcin wurde in 50 gew,-%iger Nat- 
ronlauge bei einem pH-Wert > 12 gelost und zu dieser Losung wurde die tetrazotierte 
Verbindung innerhalb von 30 Minuten bei einer Temperatur von unter 5X zugetropft, 

30 wobei man durch Zugabe von 10 gew.-%iger Natronlauge den pH-Wert oberhalb 8 
liieit 
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2) 2 mol MSP wurde in Eiswasser suspendiert, mit uberschQssigem Natiiumnitrit und 
SalzsSure bei pH<1 und einer Temperatur von O-S^'C diazotiert und zu der in Schrltt 1) 
ertialtenen Reaktionsmlschung gegeben. Der pH-Wert wurde durch Zugabe von 10 
gew.-%iger Natronlauge zwischen 3 und 8 gehalten. Nach beendeter Umsetzung wur- 
5 de die Reaktionslosung auf 80**C enyvarmt und 2 mol CUSO4 zugegeben. Anschliefiend 
wurde die erhaltene Real<tlonsmischung eingedampft wobei man den komplexierten 
Farbstoff erhlelt 

Beisplel 55: 

10 

Die Umsetzung erfofgte nach der in Beispiel 54 beschriebenen Methods mIt dem Un- 
terschied, dass keine Umsetzung mit Kupfersalzen folgte. 

Beispiel 56: 

15 




1) 2 mol Anthranilsaure wurde in Schwefels^ure (96%) bei einer Temperatur von 70- 
80**C gelost und mit 0,5-0,6 mol Formaldehyd umgesetzt. Nach 2 Stunden bei 70-80''C 

20 wurde die Reaktionsmlschung durch Zugabe von Eis auf etwa O^'C gekOhlt und das 
erhaltene Produkt mit QberschQsslgem Natriumnitrit und Salzs§ure bei pH<1 und einer 
Temperatur von 0-5''C tetrazotiert. 

2) 2 mol MSP wurde im Eiswasser suspendiert, mit QberschQsslgem Natriumnitrit und 
25 Salzsaure bei pH<1 und einer Temperatur von 0-5"* C diazotiert. 2 mol Resorcin wurde 

in 50 gew.-%iger Natronlauge gelost. Hierzu tropfte man das diazotierte MSP innerhalb 
von 30 min bei einer Temperatur von unter lO^'C, wobel man durch Zugabe von 10 
gew.-%iger Natronlauge den pH-Wert zwischen 6 und 8 hielt. 

30 3) Die in Schritt 1) erhaltene Reaktionsmlschung wurde in die in Schritt 2) erhaltenen 
Reaktionsmlschung gegeben. Der pH-Wert wurde durch Zugabe von 10 gew.-%iger 
Natronlauge zwischen 3 und 8 gehalten. Nach beendeter Umsetzung wurde die Reak- 
tionslosung auf 80*'C enAi^armt und man gab 2 mol CUSO4 zu. AnschlieRend wurde die 
erhaltene Reaktionsmlschung zur Trockne eingeengt. wobei man den komplexierten 

35 Farbstoff erhielt. 



Beispiel 57: 
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Die Umsetzung erfolgte nach der in Beispiel 56a beschriebenen IVIetiiode mit dem Un- 
terschied, dass kefne Umsetzung mit Kupfersalzen folgte. 

5 In zu den Beispielen 54 und 56 analoger Weise l<6nnen die Metalll<omplexe der Farb- 
stoffe der allgemeinen Fomnel Dk^-N=N-KI<^-N=N-Tk^-N=N-Kk^-N=N-Dk2 erhalten wer- 
den (Farbstoffe der allgemeinen Formel IV), worin Dk"* und DK^ fur einen von den Dia- 
zokomponenten DK1 bis DK83 oder fOr einen von A1 bis A12 abgeleiteten Rest ste- 
lien, wobei wenlgstens einer der Reste Dk^ Oder Dk^ fur einen Rest der Formel A steht 
1 0 Tk^ fur einen von Tk3, Tk4. Tk8 bis Tk1 1 , Tkl 4. Tk1 6 oder Tkl 9 abgeleiteten bivalen- 
ten Rest steht, und Kk^ sowie Kk^ unabhangig voneinander fur einen von Kk2, Kk3, 
Kk5, Kk49 Oder Kk50 abgeleiteten bivalenten Rest oder fOr einen bivalenten Rest der 
Fonmeln 11-2. 11-4, 11-6, 11-8. 11-10, 11-12 oder 11-14 stehen. 

15 In zu den Beispielen 55 und 57 analoger Welse konnen die Farbstoffe der allgemeinen 
Formel Dk^-N=N-Kk^-N=N-Tk^-N=N-Kk^-N=N-Dk^ erhalten werden (Farbstoffe der all- 
gemeinen Formel IV), worin Dk^ und DK^ fQr einen von den Diazokomponenten DK1 
bis DK83 oder fur einen von A1 bis A12 abgeleiteten Rest stehen, wobei wenigstens 
einer der Reste Dk^ oder Dk^ fOr einen Rest der Formel A, Tk^ fQr einen von Tk1 bis 

20 Tk20 abgeleiteten bivalenten Rest steht, und Kk^ sowie Kk^ unabhangig voneinander 
fiir einen von Kk2, Kk3, Kk5, Kk49 oder Kk50 abgeleiteten bivalenten Rest oder fOr 
einen bivalenten Rest der Fonmeln 11-2, 11-4, 11-6, tl-8, 11-10, 11-12 oder 11-14 stehen. 

Beispiel 58: 




1) 1 mol Clevesaure-7 wurde in 25 gew.-%iger Natronlauge gelost Gleichzeitig wurde 
1 mol MSP in Eiswasser suspendiert und mit uberschussigem Natriumnitrit und Salzsau- 

30 re bel pH<l und einer Temperatur von 0-5°C diazotiert und anschlieBend zu der L6- 
sung der Clevesaure-7 gegeben, wobei der pH-Wert unter 2 gehalten wurde. 

2) Das in Schritt 1) erhaltene Produkt wurde mit DberschQssigem Natriumnitrit und 
Salzsaure bel pH<1 und einer Temperatur von 0-5**C diazotiert und anschlielSend mit 1 

35 mol Metamin bei einem pH-Wert von 3-8 umgesetzt. Nach beendeter Umsetzung wur- 
de der Farbstoff durch Zugabe von NaCI ausgefallt und abgesaugt. 
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In zu Beispiel 58 analoger Weise k6nnen die Farbstoffe der allgemeinen Formel 
A-N=N-Napht-N=N-Kk erhalten werden (= Farbstoffe der allgemeinen Formel I mit P = 
Napht. p = 1 und m = 0), worin Napht fur einen von den DK42 bis DK59 abgeleiteten 
Rest steht, Kk fur einen von Kk1 bis Kk48 oder Kk51 bis Kk67 abgeleiteten Rest steht 
5 und A einen der Reste A1 bis A12 bedeutet. Beispiele hierfQr sind in Tabelle 17 ange- 
geben. 



Tabelle 17: 



Beispiel Nr. 


A 


Napht 


Kk 


58a 


A1 


Dk46 


Kk5 


58b 


A1 


Dk46 


Kk27 


58c 


A1 


Dk44 


Kk27 



10 

Beispiel 59a: 




15 1 mol Clevesaure-7 wurde in 25 gew.-%lger Natronlauge gelSst. Glelchzeitig wurde 1 
mol MSP In Eiswasser suspendiert und mit QberschDssigem Natriumnitrit und Salzsau- 
re bei pH<1 und einer Temperatur von 0-5**C diazotiert und anschlieliend zu der L6- 
sung der Clevesaure-7 gegeben, wobei der pH-Wert unter 2 gehalten wurde. Nach 
beendeter Umsetzung wurde der Farbstoffiasung sprQhgetrocknet. 

20 

in zu Beispiel 59a analoger Weise konnen die Farbstoffe der allgemeinen Formel 
A-N=N-Kk erhalten werden (= Farbstoffe der allgemeinen Formel I mit p = m = 0), wor- 
in Kk for einen von Kkl bis Kk48, Kk51 bis Kk67 oder von DK3. DK4, DK6, DK7, DK1 1 , 
DK13. DK14, DK15, DK18, DK21 bis DK27. DK29, DK30, DK33. DK36. DK38, DK39, 
25 Oder Dk42 bis Dk83 abgeleiteten Rest steht und A einen der Reste A1 bis A12 bedeu- 
tet. Abhangig vom pH-Wert der Reaktion, kann die Kupplung des Rest A-N=N- sowohl 
in ortho-Position zur Hydroxylgruppe als auch in ortho-Position zur Aminogruppe in 
Dk42 bis Dk57 und In Dk59 erfolgen. Beispiele hierfQr sind In Tabelle 18 angegeben. 

30 Tabelle 18: 



Beispiel Nr. 


A 


Naplit 


59a 


A1 


DK47 
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DeiSpiGi iNi. 


A 

A 


iviapnt 


o9D 


A1 


Kk32 


59c 


A1 


DK44 


o9q 


A1 


Kkio 


59e 


A A 

A1 


DK42 


59f 


A7 


DK42 


59g 


A "7 

A7 


DK47 


59h 


A7 


Kk46 


59i 


A7 


DK52 


59j 


A4 


DK52 


59k 


A4 


DK47 



Farbevorschriften: 

5 Alle Angaben in Teilen sind als Gewichtsteile zu verstehen. Alle Angaben bezuglich 
Gerbstoffen, Hydrophobiermitteln, Fettlrckern und Hilfmslttein beziehen sich auf han- 
delsQbliche Produkte (Handelsware). Die Angaben bezQglich Farbstoff beziehen sich 
auf die Gesamtmenge an farbigen, organlsch-chemischen Bestandteilen, gegebenen- 
falls herstellungbsedingt vorhandenen Salzen (Synthesesaize) und gegebenenfalls 
10 vorhandenen Stellmitteln. 

Die Fixierausbeute wurde qualitativ mittels HPLC- und quantitativ mittels UV-VIS- 
spektroskopische Untersuchung der Farbeflotte bestimmt Hierzug werden 5 ml Proben 
nach der Farbung (pH <7), nach 60 min, 120 min, 180 min Fixferung (pH>7) und von 

15 jede Waschwasserflotte genommen und mtt 1 ml AmeisensarelSsung auf pH 3-4 ge- 
stellt. Die Proben wurden mittels HPLC auf Farbstoff und seine Hydrolyseprodukte hin 
untersucht. Die Untersuchung erfolgte an HPLC Saulen Nucleodur CIS Gravity 3//, 
CC70/2 und Hypersil 120-5 ODS, CC100/2 von der Firma Macherey-Nagel. Als Eluen- 
ten dienten Acetonitril / Puffer (1 r6 g Tetrabutyammoniumhydrogensulfat, 6 g Dikalium- 

20 hydrogenphosphat - trihydrat in 1 L Wasser). 

Die Bestimmung der Echtheiten erfolgte nach den folgenden, international anerkannten 
Normen: 

Schwelftechtheit: in Aniehnung an Veslic C4260 
25 Waschechtheit: in Aniehnung an DIN EN ISO 15703 

Migrationsechtheit: in Aniehnung an DIN EN ISO 15701, sowie durch 16 h Lagern bei 

85 °C In einer Feuchte von 95 % unter ansonsten analogen Bedin- 

gungen zu DIN EN ISO 15701 
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Reibechthelt: in Aniehnung an DIN EN ISO 105 - X12 (Crockmeter, Relbung mit 
Baumwollgewebe) sowie in Aniehnung an DIN EN ISO 11640 (Ves- 
lic, Reibung mit Fllz) 

Maeser: in Aniehnung an ASTM D 2099 

5 Penetrometer: in Aniehnung an DIN EN ISO 5403 

Wasserdampfdurchlassigkeit: in Aniehnung an DIN EN ISO 14268 

Dauerbiegefestigkeit: in Aniehnung an DIN EN ISO 5402 

StichausreiRversuch: in Aniehnung an DIN 5331 

Welterreiliversuch: In Aniehnung an DIN EN ISO 3377 
10 Zugfestigkeit: in Aniehnung an DIN EN ISO 3376 

Farbevorschrift 1: 

a) Ein LederstQck von 100 Gewichtsteilen eines auf ubiiche Weise organisch gegerbten 
RIndsleders der Falzstarke 1 ,1 mm wurde in einem mit 200 Tellen Wasser gefiillten 

15 Wackerfass 20 Minuten bel 30^ gewaschen. Danach wurde mit 150 Tellen Wasser, 2 
Tellen eines Dispergiermittels und 5 Tellen Farbstoff aus Befspiel 2d 60 Minuten bei pH 
4,4 und SO^'Cgefarbt. Durch portionsweise Zugabe von lOOTeilen 15%-ige Sodaldsung 
wurde bei 40''C der pH-Wert zwischen 10,0 und 10.2 zur Fixierung des Farbstoffs 60 
Minuten lang unter Walken gehalten. AnschlieRend folgte 6 mal eine 10 minQtige 

20 Waschoperation in 200 Teilen Wasser bei 40°C. Durch Zugabe von 200 Teilen Wasser 
und 0,7 Teilen Ameisensaure wurde ein pH von 4,7 eingestellt. 

b) Das derart gefarbte Leder wurde in einer frisch angesetzten Flotte aus 100 Tellen 
Wasser, 2 Teilen Polymergerbstoff und 2 Tellen eines naturbasierten Fetlllckers 30 

25 Minuten bei 35°C nachgegerbt. Anschliedend gab man zur Flotte 15 Telle eines flQssi- 
gen, synthetischen Gerbstoffs, 6 Teile Polymergerbstoff. 10 Telle Tara (Vegetabilgerb- 
stofi) und waikte 120 Minuten. Anschlieftend wurde das Leder in der gleichen Flotte mit 
8 Teilen eines flschOlbasierlen Fettlickers sowie 2 Teilen eines ledtlnbasierten Fettli- 
ckers durch 2 stQndlges Walken bei 35 ""C gefettet. Schliefilich sSuerte man mit 2 Tei- 

30 len konzentrierter Ameisensaure auf pH 3,6 ab und waikte zwelmal 10 Minuten und 
einmal 30 Minuten. Das gefdrbte, nachgegerbte und gefettete Leder wurde noch mit 
15**C kalten Wasser 10 Minuten gespQIt und anschlielSend ausgereckt, Qber Nacht bei 
Raumtemperatur hSngegetrocknet, konditioniert, gestollt und gespannt. 

35 Es wurde eine brillantes farbtiefes rotes Leder erhaiten, das Qber hervorragende 
Wasch-, Schwefli-, Reib- und Migrationsechtheit verfQgt. 

Farbevorschrift 2 : 

a) Ein LederstQck von 100 Gewichtsteilen eines auf Qbliche Weise organisch gegerbten 
40 Rindsleders der Falzstarke 1,1 mm wurde in einem mit 200 Teilen Wasser gefOllten 
Wackerfass 20 Minuten bel 30*^0 gewaschen. Danach wurde mit 150 Teilen Wasser, 2 
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Teilen eines Dispergiermlttels und 5 Teilen Farbstoff aus Beisplel 2a 60 Minuten bei pH 
4,4 und 30**Cgefarbt Durch portionswelse Zugabe von 15 Teilen festem Soda wurde 
bei 40**C der pH-Wert bei 10,0 zur Fixierung des Farbstoffs 60 Minuten lang unter Wal- 
ken gehalten. Anschliefiend folgte 4 nnal eine 10 minQtige Waschoperation in 200 Tei- 
5 len Wasser bei 40°C. Durch Zugabe von 200 Teilen Wasser und 0,7 Teilen Ameisen- 
saure wurde ein pH von 4,7 eingestellt. AnschlieBend wurde wie in Farbevorschrift 1 
unter b) beschrieben fortgefahren. 

Es wurde eine brillantes farbtiefes rotes Leder erhalten, das Qber hervorragende 
10 Wasch-, Schweili-, Reib- und Migratlonsechtlieit verfQgt 

Farbevorschrift 3: 

a) Ein Lederstuck von 100 Gewichtsteilen eines auf Qbliche Weise organisch gegerbten 
Rindsleders der Falzstarke 1,1 mm wurde in einem mit 200 Teilen Wasser gefQIIten 

15 Wackerfass 20 Minuten be! SO^'C gewaschen. Danach wurde mit 150 Teilen Wasser, 2 
Teilen eines Disperglermittels und 5 Teilen Farbstoff aus Beispiel 24 60 Minuten bei pH 
4,4 und 30°C gefarbt Durch portionswelse Zugabe von 100 Teilen 15-%ige SodalO- 
sung wurde bei 50**C der pH-Wert bei 10,0 zur Fixierung des Farbstoffs 60 Minuten 
lang unter Walken gehalten. AnschlielSend folgte 4 mal eine 10 minutige Waschopera- 

20 Hon in 200 Teilen Wasser bei 40''C. Durch Zugabe von 200 Teilen Wasser und 0,7 Tei- 
len Ameisensaure wurde ein pH von 4,7 eingestellt. Anschliefiend wurde wie in Farbe- 
vorschrift 1 unter b) beschrieben fortgefahren. 

Es wurde eine brillantes farbtiefes rotes Leder erhalten, das Qber hervorragende 
25 Wasch-, Schweifl-, Relb- und Mlgrationsechtheit verfQgt 

Farbevorschrift 4: 

Ein LederstQck von 100 Gewichtsteilen eines auf ubiiche Weise organisch gegerbten 
Rindsleders der FalzstSrke 1 ,1 mm wurde in einem mit 200 Teilen Wasser gefullten 

30 Wackerfass 20 Minuten bei 30''C gewaschen. Danach wurde mit 150 Teilen Wasser, 2 
Teilen eines Disperglermittels und 5 Teilen Farbstoff aus Beispiel 58a 60 Minuten bei 
pH 4,4 und 30**Cgefarbt. Durch portlonsweise Zugabe von 100 Teilen 15-%lge Sodald- 
sung wurde bei 40*'C der pH-Wert bei 10,0 zur Fixierung des Farbstoffs 90 Minuten 
lang unter Walken gehalten. Anschliefiend folgte 3 mal eine 10 minOtige Waschopera- 

35 tlon in 200 Teilen Wasser bei 40''C. Durch Zugabe von 200 Teilen Wasser und 0.7 Tei- 
len AmeisensSure wurde ein pH von 4,7 eingestellt. AnschlleSend wurde wie in Farbe- 
vorschrift 1 unter b) beschrieben fortgefahren. 

Es wurde eine brillantes farbtiefes rotes Leder erhalten, das Qber hervorragende 
40 Wasch-, Schweifi-, Reib- und Mlgrationsechtheit verfQgt. 
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Farbevorschrift 5: 

Ein LederstQck von 100 Gewichtsteilen eines auf Qbllche Weise organisch gegerbten 
Rrndsleders der Falzstarke 1,1 mm wurde In efnem mit 200 Teilen Wasser gefullten 
Wackerfass 20 Minuten bei SO^'C gewaschen. Danach wurde mit 150 Teilen Wasser, 2 
5 Teilen eines Dispergiermittels und 5 Teilen Farbstoff aus Beispiel 58b 60 Minuten bei 
pH 4.4 und SO^'Cgefarbt. Durch portionsweise Zugabe von 100 Teilen 15-%ige Sodalo- 
sung wurde bel 40X der pH-Wert bei 10,0 zur Fixierung des Farbstoffs 60 Minuten 
lang unter Walken gehalten. Gleichzeitig mit der Sodal5sungzugabe wurde in 3 Portio- 
nen insgesamt 15 Telle Glaubersalz zugesetzt. AnschlieHend folgte 5 mal eine 10 mi- 
10 nQtlge Waschoperation In 200 Teilen Wasser bel 40'*C. Durch Zugabe von 200 Teilen 
Wasser und 0,7 Teilen Ameisensaure wurde ein pH von 4,7 eingestellt. AnschlieHend 
wurde wie in Farbevorschrift 1 unter b) beschrieben fortgefahren. 

Es wurde eine brillantes farbtiefes rotes Leder erhalten, das Qber hervorragende 
15 Wasch-, Schweili-, Relb- und MIgrationsechtheit verfQgt. 

Farbevorschrift 6: 

Ein LederstQck von 100 Gewichtsteilen eines auf Qbliche Weise organisch gegerbten 
Rindsleders der Falzstarke 1 ,0 mm wurde in einem mit 200 Teilen Wasser gefOIIten 

20 Wackerfass 20 Minuten bei 30^*0 gewaschen. Danach wurde mit 150 Teilen Wasser, 2 
Teilen eines Dispergiermittels und 5 Teilen Farbstoff aus Beispiel 59a 60 Minuten bei 
pH 4,1 und 30°Cgefarbt. Durch portionsweise Zugabe von 100 Teilen eines Borax- 
Puffers wurde bei 40**C der pH Im Bereich 7,9 und 9,0 zur Fixierung des Farbstoffs 180 
Minuten lang unter Walken gehalten. Anschliefiend folgte 5 mal eine 10 minQtige 

25 Waschoperation in 200 Teilen Wasser bel 40'*C. Durch Zugabe von 200 Teilen Wasser 
und 0,6 Teilen Ameisensaure wurde ein pH von 4,3 eingestellt. Anschlieliend wurde 
wie in Farbevorschrift 1 unter b) beschrieben fortgefahren. 

Es wurde eine brillantes farbtiefes rotes Leder erhalten, das Qber hervorragende 
30 Wasch-, Schwelli-, Relb- und MIgrationsechtheit verfQgt. 

Farbevorschrift 7: 

Ein LederstQck von 100 Gewichtsteilen eines auf Qbliche Weise organisch gegerbten 
Rindsleders der Falzstarke 1 ,0 mm wurde in einem mit 200 Teilen Wasser gefullten 

35 Wackerfass 20 Minuten bei 30**C gewaschen. Danach wurde mit 150 Teilen Wasser, 2 
Teilen eines Dispergiermittels und 5 Teilen Farbstoff aus Beispiel 59e 60 Minuten bei 
pH 4,1 und 30^*0 gefarbt. Durch einmalige Zugabe von 30 Teilen einer 15%-igen Soda- 
lasung wurde bei 40''C der pH im Bereich 9,4 - 9,9 zur Fixierung des Farbstoffs 180 
Minuten lang unter Walken gehalten. Anschlieflend folgte 3 mal eine 10 minQtige 

40 Waschoperation in 200 Teilen Wasser bei 40''C. Durch Zugabe von 200 Teilen Wasser 
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und 0,7 Tellen Ameisensaure wurde ein pH von 4,5 eingestellt Anschlieliend wurde 
wie In Farbevorschrift 1 unter b) beschrieben fortgefahren. 

Es wurde eine brillantes farbtiefes rotes Leder erhalten, das Qber hervorragende 
5 Wasch-, Schweili-, Reib- und Migrationsechtheit verfQgt. 

Farbevorschrift 8: 

Ein LederstUck von 100 Gewichtsteilen eines auf Qbliche Weise organisch gegerbten 
Rindsleders der FalzstSrke 1,0 mm wurde in einem mit 200 Teilen Wasser gefOllten 
10 Wackerfass 20 Minuten bei SO^'C gewaschenr Danach wurde mit 150 Teilen Wasser, 2 
Teilen eines Dispergiermittels und 5 Teilen Farbstoff aus Beispiel 2b 60 iVIinuten bei pH 

4.1 und SO^'Cgefarbt. Durch portionswelse Zugabe von 100 Teilen eines Borax-Puffers 
wurde bei 40*^0 der pH im Bereich 8,0 und 9,0 zur Fixierung des Farbstoffs 180 IVIinu- 
ten lang unter Walken gehalten. Ansclilieliend folgte 3 mal eine 10. minQtige Wasch- 

15 operation in 200 Teilen Wasser bei 40*^0. Durch Zugabe von 200 Teilen Wasser und 
0,7 Teilen Ameisensaure wurde ein pH von 4,5 eingestellt. Anschlie&end wurde wie in 
Farbevorschrift 1 unter b) beschrieben fortgefahren. 

Es wurde ein farbtiefes blaues Leder erhalten, das Qber hervorragende Wasch-, 
20 Schweili-, Reib- und Migrationsechtheit verfQgt. 

Farbevorschrift 9: 

Ein LederstQck von 100 Gewichtsteilen eines auf Qbliche Weise organisch gegerbten 
Rindsleders der Falzstarke 1,0 mm wurde in einem mit 200 Teilen Wasser gefQIIten 
25 Wackerfass 20 Minuten bei SO^'C gewaschen. Danach wurde mit 150 Teilen Wasser, 2 
Teilen eines Dispergiermittels und 5 Teilen Farbstoff aus Beispiel 2k 30 Minuten bei pH 

4.2 und 30*'Cgefarbt. Durch elnmalige Zugabe von 30 Teilen einer 15%-igen Sodalo- 
sung wurde bei 40''C der pH im Bereich 9,4 - 9,9 zur Fixierung des Farbstoffs 180 Mi- 
nuten lang unter Walken gehalten. Anschlieliend folgte 3 mal eine 10 minutige Wasch- 

30 operation in 200 Teilen Wasser bei 40''C. Durch Zugabe von 200 Teilen Wasser und 
0,7 Teilen Ameisensaure wurde ein pH von 4,8 eingestellt. Anschlieliend wurde wie in 
Farbevorschrift 1 unter b) beschrieben fortgefahren. 

Es wurde ein farbtiefes blaues Leder erhalten, das Qber hervorragende Wasch-, 
35 SchweiB-, Reib- und Migrationsechtheit verfQgt. 

Farbevorschrift 10: 

Ein LederstQck von 100 Gewichtsteilen eines auf Qbliche Weise organisch gegerbten 
Rindsleders der Falzstarke 1 ,0 mm wurde in einem mit 200 Teiten Wasser gefQIIten 
40 Wackerfass 20 Minuten bei 30**C gewaschen. Danach wurde mit 100 Teilen Wasser, 2 
Teilen eines Dispergiermittels und 5 Teiten Farbstoff aus Beispiel 11a 30 Minuten bei 
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pH 4,2 und SOXgefSrbt. Durch portlonswelse Zugabe von 20 Teilen einer 15%-lgen 
SodalSsung wurde be! 40**C der pH Im Berelch 8,6 - 9,3 zur Fixierung des Farbstoffs 
180 Minuten lang unter Walken gehalten. Anschlfeliend folgte 3 mal eine 10 minQHge 
Waschoperation in 200 Teilen Wasser bei 40X. Durch Zugabe von 200 Teilen Wasser 
5 und 0,7 Teilen Ameisensaure wurde ein pH von 4,8 eingestellt. AnschlieRend wurde 
wie in Farbevorschrift 1 unter b) beschrieben fortgefahren. 

Es wurde ein farbtlefes bordeaux-farbenes Leder erhalten, das fiber hervorragende 
Wasch-, Schweifi-, Relb- und Migrationsechthelt verfQgt. 
10 - 

Farbevorschrift 1 1 : 

Ein LederstOck von 100 Gewichtsteilen eines auf Qbliche Weise organisch gegerbten 
Rindsleders der Falzstarke 1 ,0 mm wurde in einem mit 200 Teilen Wasser gefOllten 
Wackerfass 20 Minuten bei 30*^0 gewaschen. Danach wurde mit 150 Teilen Wasser, 2 

15 Teilen eines DIspergiermittels und 5 Teilen Farbstoff aus Beispiel 12ae 45 Minuten bei 
pH 4,3 und 30''Cgefarbt. Durch portlonswelse Zugabe von 40 Teilen einer 7%-lgen 
Natrlumbicarbonatlosung wurde bei 40*^0 der pH im Berelch 7,3 - 8,2 zur Fixierung des 
Farbstoffs 240 Minuten lang unter Walken gehalten, Anschlieliend folgte 6 mal eine 10 
minOtige Waschoperation in 200 Teilen Wasser bei 40''C. Durch Zugabe von 200 Tei- 

20 len Wasser und 1,2 Teilen Ameisensaure wurde ein pH von 3,9 eingestellt Anschlie- 
liend wurde wie in Farbevorschrift 1 unter b) beschrieben fortgefahren. 

Es wurde ein brillantes farbtlefes blaues Leder erhalten, das Qber hervorragende 
Wasch-, Schwelll-, Reib- und Migrationsechthelt verfQgt. 

25 

Farbevorschrift 12: 

Ein LederstOck von 100 Gewichtsteilen eines auf Qbliche Weise organisch gegerbten 
Rindsleders der Falzstarke 1 ,0 mm wurde in einem mit 200 Teilen Wasser gefQIIten 
Wackerfass 20 Minuten bei 30*^0 gewaschen. Danach wurde mit 150 Teilen Wasser, 2 

30 Teilen eines DIspergiermittels und 5 Teilen Farbstoff aus Beispiel 13c 30 Minuten bei 
pH 4,1 und 30*'Cgefarbt. Durch portionsweise Zugabe von 40 Teilen einer 7%Hgen 
Natriumbicarbonatl6sung wurde zur Fixierung der pH bei 7,9 - 8,1 eingestellt und 60 
Minuten lang gewalkt, anschlieliend wurde in drei Portionen 15 Telle Glaubersalz zu- 
gesetzt und weitere 120 Minuten bei pH 8,1 - 9,0 gewalkt. Anschlieliend folgte 3 mal 

35 eine 10 minOtige Waschoperation in 200 Teilen Wasser bei 40^*0. Durch Zugabe von 
200 Teilen Wasser und 1,0 Teilen Ameisensaure wurde ein pH von 3,8 eingestellt. An- 
schlieliend wurde wie In Farbevorschrift 1 unter b) beschrieben fortgefahren. 

Es wurde ein farbtiefes dunkelgrQnes Leder erhalten, das Qber hervorragende Wasch-, 
40 SchweiS-, Relb- und Migrationsechtheit verfQgt. 
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Farbevorschrift 13: 

Ein LederstOck von 100 Gewichtsteilen eines auf Qbliche Weise organisch gegerbten 
Rindsleders der Falzstarke 1 ,0 mm wurde in einem mit 200 Teilen Wasser gefullten 
Wackerfass 20 Minuten bei SO^^C gewaschen. Danach wurde mit 150 Teilen Wasser, 2 
5 Teilen eines Dispergiermittels und 5 Teilen Farbstoff aus Beispiel 12n 45 Minuten bei 
pH 4,2 und SO^'C gefarbt. Durch portionswelse Zugabe von 20 Teilen einer 15%-igen 
SodalSsung wurde zur Fixierung der pH zwischen 8,4 - 9,2 eingestellt und 120 Minu- 
ten lang gewalkt. Anschlieliend folgte 2 mal eine 10 minDtige Waschoperation In 200 
Teilen Wasser bei 40X. Durch Zugabe von 200 Teilen Wasser und 1,1 Teilen Amei- 
10 sensaure wurde ein pH von 3,9 eingestellt. Anschlieliend wurde wie In Farbevorschrift • 
1 unter b) beschrieben fortgefahren. 



15 



30 



Es wurde ein schwarzes Leder erhalten, das Qber hervorragende Wasch-, Schweili- 
und Migrationsechtheit verfUgt. 



Farbevorschrift 14: 

Ein LederstQck von 100 Gewichtsteilen eines auf Qbliche Weise organisch gegerbten 
Rindsleders der FalzstSrke 1 ,0 mm wurde in einem mit 200 Teilen Wasser gefullten 
Wackerfass 20 Minuten bei 30°C gewaschen. Danach wurde mit 150 Teilen Wasser, 2 

20 Teilen eines Dispergiermittels und 5 Teilen Farbstoff aus Beispiel 13i 60 Minuten bei 
pH 4,2 und SOX gefarbt. Durch portionsweise Zugabe von 21 Teilen einer 15%-igen 
SodalSsung wurde zur Fixierung der pH zwischen 8,8 - 9,3 eingestellt und 180 Minu- 
ten lang gewalkt. Anschlie&end folgte 6 mal eine 10 minOtige Waschoperation in 200 
Teilen Wasser bei 40**C. Durch Zugabe von 200 Teilen Wasser und 0,7 Teilen Amei- 

25 sensaure wurde ein pH von 4,5 eingestellt Anschlieliend wurde wie in Farbevorschrift 
1 unter b) beschrieben fortgefahren. 



Es wurde ein farbtiefes dunkelgrOnes Leder erhalten, das Qber hervorragende Wasch-, 
Schweili-, Reib- und Migrationsechtheit verfOgt. 



Farbevorschrift 15: 

Ein Lederstuck von 100 Gewichtsteilen eines auf Qbliche Weise organisch gegerbten 
Rindsleders der FalzstSrke 1 ,0 mm wurde in einem mit 200 Teilen Wasser gefullten 
Wackerfass 20 Minuten bei 30*^0 gewaschen. Danach wurde mit 150 Teilen Wasser 

35 und 5 Teilen Farbstoff aus Beispiel 59e 60 Minuten bei pH 4,1 und 30^*0 gefarbt. Durch 
portionsweise Zugabe von 21 Teilen einer 15%-igen Sodal5sung wurde zur Fixierung 
der pH zwischen 8,8 - 9,3 eingestellt und 180 Minuten lang gewalkt. Anschlieliend 
folgte 6 mal eine 10 minOtige Waschoperation in 200 Teilen Wasser bei 40''C. Durch 
Zugabe von 200 Teilen Wasser und 0,7 Teilen Ameisensaure wurde ein pH von 4,5 

40 eingestellt. Anschlieliend wurde wie in Farbevorschrift 1 unter b) beschrieben fortge- 
fahren. 
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Es wurde ein brillante farbtiefes rotes Leder erhalten, das Qber hervorragende Wasch-, 
SchwelB-, Reib- und Migrationsechthelt verfQgt. 

5 Farbevorschrift 16: 

Ein Lederstilck von 100 Gewichtsteilen eines auf ubiiche Welse chromgegerbten 
Rindsleders der FalzstSrke 1,8 mm wurde in einem mit 200 Teilen Wasser und 0.1 Tei- 
len Ameisensaure gefOilten Wackerfass 10 Minuten be! 35^*0 gewasclien und an- 
schlieliend in einer aus 100 Teilen Wasser, 2 Teilen Natriumfonniat, 1 Teil Natrium- 

10 acetat, 0.5 Teil Natriumbicarbonat und 1 Teil eines Dispergiermittels bestehenden Plot- 
te 120 Minuten bei SS^'C neutralislert. Die Entsauerungsflotte hatte dann einen pH-Wert 
von 5,0. Danach wurde das Leder mit 200 Teilen Wasser 10 Minuten bei 35°C gewa- 
schen. Das derart neutralisierte Leder wurde in einer frisch angesetzten Flotte aus 30 
Teilen Wasser und 2 Teilen eines Polymergerbstoffs 30 Minuten bei 30°C nachgegerbt. 

15 AnschlieHend versetzte man die Flotte mit 2 Teilen eines hydrophobierenden Fet- 
tungsmittels. Nach einer Walkzeit von weiteren 30 Minuten setzte man 5 Telle eines 
Sulfongerbstoffs und 4 Telle eines HarzgerbstofTs zu und es wurde weitere 60 Minuten 
gewalkt Schliefilich sSuert man mit 0,5 % AmelsensSure auf pH 4,0 ab und walkte 
einmal 10 Minuten und einmal 30 Minuten. 

20 

In einer frisch angesetzten Flotte aus 150 Teilen Wasser, 2 Teilen eines Dispergiermit- 
tels, 5 Teilen Farbstoff aus Beispiel 59f und 0,2 Teilen Natriumbicarbonat wurde 90 
Minuten bei pH 4,8 und 35''C gefarbt Durch portionsweise Zugabe von 40 Teilen einer 
15%-igen Sodal5sung wurde zur Fixierung der pH zwischen 9,0 - 9,3 eingestellt und 
25 180 Minuten lang bei 40**C gewalkt Anschlieliend folgte 6 mal eine 10 minQtige 

Waschoperation in 200 Teilen Wasser bei 40'*C. Durch Zugabe von 200 Teilen Wasser 
und 0,7 Teilen Ameisensaure wurde ein pH von 4,5 eingestellt. 

In neuer Flotte, bestehend aus 100 Teilen Wasser, 4,5 Teilen eines Mischlicker (Basis 
30 sulfitiertes Fischdl und synthetlsches Ol), 0,5 Teilen eines lanolinbasierten LIckers wur- 
de das Leder durch 40 minOtiges Walken bei SS^'C gefettet. AnschlieKend sauerte man 
mit 1 ,5 Teilen konzentrierte Ameisensaure auf pH 3,5 ab und walkt 40 Minuten. Das 
gefarbte und gefettete Leder wurde noch mit 15**C kaitem Wasser 10 Minuten gespQIt 
und anschliedend ausgereckt, Qber Nacht bei Raumtemperatur hangegetrocknet, kon- 
35 ditioniert, gestollt und gespannt. 

Es wurde ein brillante farbtiefes rotes Leder erhalten, das Qber hervorragende Wasch-, 
SchwelB-, Reib- und MIgrationsechtheit verfQgt. 



40 



Farbevorschrift 17: 
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Ein LederstQck von 100 Gewichtsteilen eines auf Qbliche Weise chromgegerbten 
Rindsleders der Falzstarke 1,8 mm wurde in einem mit 200 Teilen Wasser und 0,1 Tel- 
len Ameisensaure gefDIIten Wackerfass 10 Mlnuten bei 35*^0 gewaschen und an- 
schlieRend in einer aus 100 Teilen Wasser, 2 Teilen Natriumfonniat, 1 Teil Natrium- 
5 acetat, 1 ,5 Teil Natriumbicarbonat und 1 Teil eines Dispergiermittels bestehenden Flot- 
te 120 Minuten be! 35^C neutralisiert. Danach wies die Entsauerungsflotte einen pH- 
Wert von 6,3 auf, AnschlieBend wurde mit 200 Teilen Wasser 10 Minuten bei 35*^0 
gewaschen. 

10 In einer frisch angesetzten Flotte aus 150 Teilen Wasser und 5 Teilen Farbstoff aus 
Beispiel 35g wurde 60 Minuten be! pH 5,6 und 30**C gefarbt. Durch portionsweise Zu- 
gabe von 13 Teilen einer 15%-igen Sodalosung stellte man den pH-Wert der Flotte 
zwischen 8.5 - 9.1 ein und walkte 180 Minuten bei 40''C. Anschliefiend folgte 3 mal 
eine 10 minutige Waschoperation in 200 Teilen Wasser bei 40''C. Durch Zugabe von 

15 200 Teilen Wasser und 1 ,5 Teilen AmeisensSure wurde ein pH von 4,8 eingestellt. 

Das derart gefSrbte Leder wurde In einer frisch angesetzten Flotte aus 30 Teilen Was- 
ser und 2 Teilen eines Polymergerbstoffs 30 Minuten bei 30**C nachgegerbt. Anschlie- 
fiend versetzte man die Flotte mit 2 Teilen eines hydrophobierenden Fettungsmittels. 
Nach einer Walkzeit von weiteren 30 Minuten wurden 5 Telle eines Sulfongerbstoffs 

20 und 4 Teile eines Harzgerbstoffs zugesetzt und weitere 60 Minuten gewalkt. Schliefi- 
lich sauert man mit 0,5 Teilen AmeisensSure auf pH 4,4 ab und walkte einmal 10 Minu- 
ten und einmal 30 Minuten. Nadi einer 10 mtnUtigen Waschoperation mit 100 Teilen 
Wasser wurde das Leder In neuer Flotte bestehend aus 100 Teilen Wasser, 4.5 Teilen 
eines Mischlickers (Basis sulfitlertes Fischdl und synthetisches Ol), 0,5 Teilen eines 

25 lanolinbasierten Lickers durch 40 minQtiges Walken bei 55*'C gefettet. AnschlleBend 
sauerte man mit 1 ,5 Teilen konzentrierte Ameisensaure auf pH 3,5 ab und walkt 40 
Minuten. Das gefarbte und gefettete Leder wurde noch mit 15^*0 kaltem Wasser 10 
Minuten gespult und anschliefiend ausgereckt. Qber Nacht bei Raumtemperatur han- 
gegetrocknet, konditioniert, gestollt und gespannt. 

30 

Es wurde ein farbtlefes braunes Leder erhalten, das Qber hervorragende Wasch-, 
Schweifi-, Retb- und Migrationsechtheit verfOgt. 

Farbevorschrift 18: 

35 Ein LederstQck von 100 Gewichtsteilen eines auf Qbliche Weise chromgegerbten 

Rindsleders der Falzstarke 1,8 mm wurde in einem mit 200 Teilen Wasser und 0,1 Tei- 
len AmeisensSure gefOllten Wackerfass 10 Minuten bei 35°C gewaschen und an- 
schliefiend In einer aus 100 Teilen Wasser, 2 Teilen Natriumformiat, 1 Teil Natrium- 
acetat, 1 ,5 Teil Natriumbicarbonat und 1 Teil eines Dispergiermittels bestehenden Flot- 

40 te 120 Minuten bei 35''C neutralisiert. Danach wies die Entsauerungsflotte einen pH- 
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Wert von 6,5 auf. AnschlleBend wurde mit 200 Teilen Wasser 10 Minuten bel 35°C 
gewaschen. 

In einer frisch angesetzten Flotte aus 150 Teilen Wasser und 5 Teilen Farbstoff aus 
5 Beispiel 35h wurde 45 Minuten bei pH 5,9 und 30°C gefarbt. Durch portionsweise Zu- 
gabe von 15 Teilen einer 15%-igen Sodalosung stellte man den pH-Wert der Flotte 
zwischen 8,8 - 9.6 ein und walkte 120 Minuten bei 50*'C. Anschlieliend folgte 3 mal 
eine 10 minQtige Waschoperation in 200 Teilen Wasser bei 40'*C. Durch Zugabe von 
200 Teilen Wasser und 0,5 Teilen AmeisensSure wurde ein pH von 5,1 eingestellt 

10 

Das derart gefSrbte Leder wurde in einer frisch angesetzten Flotte aus 30 Teilen Was- 
ser und 2 Teilen eines Polymergerbstoffs 30 Minuten bei SO^'C nachgegerbt. Anschlie- 
Bend versetzte man die Flotte mit 2 Teilen eInes hydrophobierenden Fettungsmittels. 
Nach einer Walkzeit von weiteren 30 Minuten wurden 5 Teile eines Sulfongerbstoffs 

15 und 4 Teile eines Harzgerbstoffs zugesetzt und weitere 60 Minuten gewalkt. SchlieB- 
lich sSuert man mit 1,0 Teilen AmeisensSure auf pH 4,1 ab und walkte einmal 10 Minu- 
ten und einmal 30 Minuten. Nach einer 10 minOtigen Waschoperation mit 200 Teilen 
Wasser wurde das Leder in neuer Flotte bestehend aus 100 Teilen Wasser, 4,5 Teilen 
eines Mischlicker (Basis sulfitiertes Fischol und synthetisches Ol), 0,5 Teilen eines la- 

20 nolinbasierten Lickers durch 40 minOtiges Walken bei 55°C gefettet. Anschlieliend 
sauerte man mit 1 ,5 Teilen konzentrierte Ameisensaure auf pH 3,3 ab und walkt 40 
Minuten. Das gefarbte und gefettete Leder wurde noch mit 15**C kaltem Wasser 10 
Minuten gespQit und anschlie&end ausgereckt, Qber Nacht bei Raumtemperatur han- 
gegetrocknet, konditioniert, gestollt und gespannt. 

25 

Es wurde ein farbtiefes dunkelbraunes Leder erhalten, das uber hervorragende Wasch- 
, Schweili-, Reib- und Migrationsechtheit verfOgt. 

Farbevorschrifl 19: 

30 Ein LederstQck von 100 Gewichtsteilen eines auf Qbliche Weise chromgegerbten 

Rindsleders der Falzstarke 1 ,8 mm wurde In einem mft 200 Teilen Wasser und 0,1 Tei- 
len Ameisensaure gefullten Wackerfass 10 Minuten bel 35**C gewaschen und an- 
schlieliend in einer aus 100 Teilen Wasser, 2 Teilen Natriumformiat, 1 Teil Natrium- 
acetat, 1 ,5 Teil Natriumbicarbonat und 1 Teil eines Dispergiermittels bestehenden Flot- 

35 te 120 Minuten bei 35*^0 neutralisiert. Die Entsauerungsflotte wies dann einen pH-Wert 
von 6.6 auf. Danach wurde mit 200 Teilen Wasser 10 Minuten bei 35°C gewaschen. 

In einer frisch angesetzten Flotte aus 150 Teilen Wasser und 5 Teilen Fart}stoff aus 
Beispiel 12a wurde 60 Minuten bei pH 6,0 und 30°C gefdrbt. Durch portionsweise Zu- 
40 gabe von 18 Teilen einer 15%-igen Sodal5sung wurde der pH-Wert der Flotte zwi- 
schen 8,8 - 9,8 eingestellt. Anschlieliend wurde 120 Minuten bei 50**C gewalkt. An- 
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schlleSend folgte 2 mal eine 10 mlnQtige Waschoperatlon in 200 Tellen Wasser bef 
40°C. Durch Zugabe von 200 Teilen Wasser und 0,5 Tellen Amelsensaure wurde ein 
pH von 5,0 eingestellt. 

5 Das derart gefarbte Leder wurde in einer frisch angesetzten Flotte aus 30 Teilen Was- 
ser und 2 Teilen eines Polymergerbstoffs 30 Minuten bei 30°C nachgegerbt. Anschlie- 
Bend versetzte man die Flotte mit 2 Teilen eines hydrophobierenden Fettungsmittels. 
Nach elner Walkzeit von weiteren 30 Minuten wurden 5 Telle eines Sulfongerbstoffs 
und 4 Telle eines Harzgerbstoffs zugesetzt und weitere 60 IVIinuten gewalkt. ScliiieB- 

10 llch sSuert man mit 1 ,0 Teilen Amelsensaure auf pH 4,1 ab und walkte einmal 10 Minu- 
ten, einmal 30 und zweimal 20 Minuten. Nach einer 10 minOtigen Waschoperatlon mit 
200 Teilen Wasser wurde das Leder in neuer Flotte bestehend aus 100 Teilen Wasser. ' 
4,5 Teilen eines Mischlicl<er (Basis sulfitiertes Fischol und synthetisches Ol), 0,5 Teilen 
eines lanolinbasierten Lickers durch 40 minOtiges Walken bei 55'*C gefettet. Anschiie- 

15 Send sSuerte man mit 1,5 Teilen konzentrierte Amelsensaure auf pH 3,4 ab und walkt 
40 Minuten. Das gefSrbte und gefettete Leder wurde noch mit 15°C kaltem Wasser 10 
Minuten gespQIt und anschlieBend ausgereckt, uber Nacht bei Raumtemperatur hSn- 
gegetrocknet, konditioniert, gestollt und gespannt 

20 Es wurde ein schwarzes Leder erhalten, das Qber hen/orragende Wasch-, SchweiB-, 
Reib- und Migrationsechthelt verfOgt. 

Farbevorschrifl 20: 

Ein LederstQck von 100 Gewichtsteilen eines auf Qbliche Weise chromgegerbten 
25 RIndsleders der Falzstarke 1 ,8 mm wurde in einem mit 200 Teilen Wasser und 0,1 Tel- 
len Amelsensaure gefQllten Wackerfass 10 Minuten bei 35*^0 gewaschen und an- 
schlieRend in einer aus 100 Teilen Wasser, 2 Teilen Natriumformiat, 1 Teil Natrium- 
acetat, 1 ,5 Teil Natriumbicarbonat und 1 Teil eines Dispergiermittels bestehenden Flot- 
te 120 Minuten bei 35**C neutralisiert. Danach wies die EntsSuerungsflotte einen pH- 
30 Wert von 6,4 auf. AnschlieBend wurde mit 200 Teilen Wasser 10 Minuten bei 35**C 
gewaschen. 

In einer frisch angesetzten Flotte aus 150 Teilen Wasser und 4,25 Tellen Farbstoff aus 
Beispiel 17h wurde 90 Minuten bei pH 5,7 und 30^*0 gefarbt. Durch portionsweise Zu- 
35 gabe von 16 Teilen einer 15%-igen Sodaldsung wurde der pH-Wert der Flotte zwi- 
schen 8,6 - 9,3 eingestellt und es wurde 180 Minuten bei 50^C gewalkt. AnschlieBend 
folgte 3 mal eIne 10 mlnQtige Waschoperatlon in 200 Teilen Wasser bei 40''C. Durch 
Zugabe von 200 Tellen Wasser und 0,7 Teilen Ameisensaure wurde efn pH von 4,7 
eingestellt. 
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Das derart gefSrbte Leder wurde in einer frisch angeseteten Flotte aus 30 Teilen Was- 
ser und 2 Teilen eines Polymergerbstoffs 30 Minuten bel 30*^0 nachgegerbt. Anschlie- 
(lend versetzte man die Flotte mit 2 Teilen eines hydropliobierenden Fettungsmittels. 
Nach einer Walkzeit von weiteren 30 Minuten wurden 5 Telle eines Sulfongerbstoffs 
5 und 4 Telle eines Harzgerbstoffs zugesetzt und weitere 60 Minuten gewalkt, Schliefi- 
lich sauerte man mit 0,5 Teilen Ameisensaure auf pH 4,7 ab und walkte einmal 10 Mi- 
nuten und einmal 30 Minuten. Nach einer 10 mlnOtigen Waschoperation mit 200 Teilen 
Wasser bei 40''C wurde das Leder in neuer Flotte bestehend aus 100 Teilen Wasser, 
4,5 Teilen eines Mischlicker (Basis sulfltiertes Fischol und synthetisches 6l), 0,5 Teilen 
10 eines lanolinbasierten LIckers durch 40 mInQtiges Walken bei SS^'C gefettet, Anschlie- 
Bend sauerte man mit 1 ,5 Teilen konzentrierte Ameisensaure auf pH 3,7 ab und walkt 
40 Minuten. Das gefarbte und gefettete Leder wurde noch mit 15**C kaltem Wasser 10 
Minuten gespult und anschlie/iend ausgereckt, Qber Nacht bei Raumtemperatur hSn- 
gegetrocknet, konditioniert, gestollt und gespannt 

15 

Es wurde ein schwarzes Leder erhalten, das Qber hervorragende Wasch-, Schweifi-, 
Reib- und Migrationsechtheit verfugL 

Farbevorschrift 21 : 

20 Ein Lederstuck von 100 Gewichtsteilen eines auf ubliche Welse chromgegerbten 

Rindsleders der Falzstarke 1 .8 mm wurde in einem mit 200 Teilen Wasser und 0,1 Tei- 
len Ameisensaure gefQIIten Wackerfass 10 Minuten bei SS^'C gewaschen und an- 
schlieBend in einer aus 100 Teilen Wasser, 2 Teilen Natriumfomliat, 1 Teil Natrium- 
acetat, 1,5 Teil Natriumbicarbonat und 1 Teil eines Disperglermittels bestehenden Flot- 

25 te 120 Minuten bei 35*^0 neutralisiert. Danach war der pH-Wert der EntsSuerungsflotte 
6,4. AnschlieBend wurde mit 200 Teilen Wasser 10 Minuten bei 35*'C gewaschen. 

In einer frisch angesetzten Flotte aus 150 Teilen Wasser und 10 Teilen Farbstoff aus 
Beispiel 25 wurde 45 Minuten bei pH 5,4 und 30°C gefarbt. Durch portionsweise Zuga- 
30 be von 20 Teilen einer 15%-igen Sodaldsung wurde der pH-Wert der Flotte zwischen 
8,4 - 9,1 eingesteilt und es wurde 120 Minuten bei 50''C gewalkt. Anschlie&end folgte 2 
mal eine 10 minutige Waschoperation in 200 Teilen Wasser bei 40''C. Durch Zugabe 
von 200 Teilen Wasser und 0,7 Teilen Ameisensaure wurde ein pH von 4,6 eingesteilt. 

35 Das derart gefarbte Leder wurde in einer frisch angesetzten Flotte aus 30 Teilen Was- 
ser und 2 Teilen eines Polymergerbstoffs 30 Minuten bel 30**C nachgegerbt Anschlie- 
fiend versetzte man die Flotte mit 2 Teilen eines hydrophobierenden Fettungsmittels. 
Nach einer Walkzeit von weiteren 30 Minuten wurden 5 Teile eines Sulfongerbstoffs 
und 4 Teile eines Harzgerbstoffs zugesetzt und weitere 60 Minuten gewalkt. Schlief^- 

40 lich sauerte man mit 0,5 Teilen Ameisensaure auf pH 4,7 ab und walkte einmal 10 Mi- 
nuten und einmal 30 Minuten. Nach einer 10 minOtigen Waschoperation mit 200 Teilen 
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Wasser bei 40**C wurde das Leder in neuer Flotte bestehend aus 100 Teilen Wasser. 
4,5 Teilen eines l\/lisclilicl<er (Basis sulfitiertes Fiscli5l und synthetlsches Ol), 0,5 Teilen 
eines lanolinbasierten Lickers durch 40 minOtiges Walken bei 55**C gefettet. Anschlie- 
liend sauerte man mit 1,5 Teilen konzentrierte Amefsensaure auf pH 3,7 ab und walkt 
5 40 IVlinuten. Das gefarbte und gefettete Leder wurde noch mit 15*'C kaltem Wasser 15 
IVlinuten gespult und ansclilieBend ausgereckt, Qber Nacht bei Raumtemperatur lian- 
gegetrocknet, konditioniert, gestollt und gespannt. 

Es wurde ein farbtiefes schwarzes Leder erhalten, das Qber hervon-agende Wasch-, 
10 Schweili-, Relb- und Migrationsechtheit verfQgt 

Farbevorsciirift 22: 

Ein Lederstuck von 100 Gewichtsteilen eines auf ubiiche Weise organisch gegerbten 
Rindsledens der Falzstarke 1 ,0 mm wurde in einem mit 200 Teilen Wasser gefOllten 

15 Wackerfass 20 Minuten bei 30'C gewaschen. Danach wurde mit einer Flotte aus 150 
Teilen Wasser, 2 Teilen eines Dispergiermlttels und 10 Teilen Farbstoff aus Beispiel 32 
60 Minuten bei pH 4,3 und SO^'C gefarbt. Durch portjonsweise Zugabe von 27 Teilen 
einer 15%-igen Sodal5sung wurde dann bei 40*C in der Flotte ein pH-Wert im Bereich 
8,7 und 9,3 eingestellt und 180 IVIinuten unter Walken gehalten. AnschlieRend folgte 3 

20 mal eine 10 minOtige Waschoperation in 200 Teilen Wasser bei 40**C. Durch Zugabe 
von 200 Teilen Wasser und 0,7 Teilen Ameisensaure wurde ein pH von 4,2 eingestellt. 
Die Nachgerbung/Fettung/Mechanische Arbeiten wurden wie in Farbevorschrift 1 unter 
b) beschrieben durchgefOhrt. 

25 Es wurde eine farbtiefes schwarzes Leder erhalten, das Qber hervorragende Wasch-, 
SchweiR-, Reib- und Migrationsechtheit verfQgt. 

Farbevorschrift 23: 

Ein LederstQck von 100 Gewichtsteilen eines auf ubiiche Weise organisch gegerbten 
30 Rindsleders der Falzstarke 1 ,0 mm wurde In einem mit 200 Teilen Wasser gefQIIten 
Wackerfass 20 Minuten bei 30''C gewaschen. Danach wurde mit einer Flotte aus 150 
Teilen Wasser. und 10 Teilen Farbstoff aus Beispiel 40b 60 Minuten bei pH 4,3 und 
SO^'C gefarbt. Durch portionsweise Zugabe von 27 Teilen einer 15%-igen Sodalosung 
wurde bei 40°C in der Flotte ein pH-Wert im Bereich 8,7 und 9,3 zur Fixierung des 
35 Farbstoffs eingestellt und 180 Minuten lang unter Walken gehalten. AnschlieRend folg- 
te 3 mal eine 10 minOtige Waschoperation in 200 Teilen Wasser bei 40^*0. Durch Zu- 
gabe von 200 Teilen Wasser und 0,7 Teilen Ameisensaure wurde ein pH von 4,3 ein- 
gestellt. Die Nachgerbung/Fettung/mechanischen Arbeiten wurden wie in Farbevor- 
schrift 1 unter b) beschrieben durchgefOhrt. 

40 
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Es wurde eine farbtlefes braunes Leder erhalten, das Qber hervorragende Wasch-, 
Schweid-, Reib- und Migrationsechtheit verfQgt. 

Farbevorschrift 24: 

5 Ein LederstQck von 1 00 Gewichtsteilen eines auf ubliche Weise chromgegerbten 

Rindsleders der Falzstarke 1,8 mm wurde in einem mit 200 Teilen Wasser und 0,1 Tei- 
len Ameisensaure gefullten Wackerfass 10 Minuten bei SS'^C gewaschen und an- 
schlieliend in einer aus 100 Teilen Wasser, 2 Teilen Natriumformiat, 1 Teil Natrium- 
acetat, 1.5 Tell Natriumbicarbonat und 1 Teil eInes Dispergiermittels bestehenden Flot- 
10 te 120 Minuten bei 35*^0 neutralisiert. Danach wies die Ents^uerungsflotte einen pH- 
Wert von 6,4 auf. AnschlieBend wurde mit 200 Teilen Wasser 10 Minuten bei 35**C 
gewaschen. 

in einer frisch angesetzten Flotte aus 150 Teilen Wasser und 4,25 Teilen Farbstoff aus 
15 Beispiel 42g wurde 60 Minuten bei pH 6,1 und SO'^C gefarbt. Durch portionsweise Zu- 
gabe von 23 Teilen einer 15%-igen Sodalosung wurde in der Flotte eIn pH-Wert zwi- 
schen 8,7 - 9,5 eingestellt und es wurde 180 Minuten bei 50**C gewalkt. Anschlieliend 
folgte 4 mal eine 10 minOtige Waschoperation in 200 Teilen Wasser bei 40**C. Durch 
Zugabe von 200 Teilen Wasser und 1,0 Teilen Ameisensaure wurde ein pH von 4,3 
20 eingestellt. 

Das derart gefSrbte Leder wurde In einer frisch angesetzten Flotte aus 30 Teilen Was- 
ser und 2 Teilen eines Polymergeitostoffs 30 Minuten bei 30''C nachgegerbt. Anschlie- 
liend versetzle man die Flotte mit 2 Teilen eines hydrophobierenden Fettungsmittels. 

25 Nach einer Walkzeit von weiteren 30 Minuten wurden 5 Telle eines Sulfongerbstoffs 
und 4 Telle eines Harzgerbstoffs zugesetzt und weitere 60 Minuten gewalkt. Schlieli- 
lich sSuerte man mit 2,0 Teilen Ameisensaure auf pH 3,8 ab und walkte einmal 10 Mi- 
nuten und dreimal 30 Minuten. Nach einer 10 minOtigen Waschoperation mit 200 Tei- 
len Wasser bei 40^*0 wurde das Leder in neuer Flotte bestehend aus 100 Teilen Was- 

30 ser, 4,5 Teilen eines Mischlicker (Basis sulfitiertes Fischdl und synthetisches Ol), 0,5 
Teilen eines lanolinbaslerten Lickers durch 40 mlnOtiges Walken bei 55*^0 gefettet. 
Anschlieliend sauerte man mit 1 ,5 Teilen konzentrierte Ameisensaure auf pH 3,3 ab 
und walkt 40 Minuten. Das gefarbte und gefettete Leder wurde noch mit 15^*0 kaltem 
Wasser 15 Minuten gespOlt und anschliefiend ausgereckt, vakuumiert, Qber Nacht bei 

35 Raumtemperatur hangegetrocknet, konditioniert, gestollt und gespannt. 

Es wurde ein farbtiefes braunes Leder erhalten, das Ober hervorragende Wasch-, 
Schweili-, Reib- und Migrationsechtheit verfQgt 



40 



Farbevorschrift 25: 
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Ein LederstQck von 100 Gewichtstellen eines auf flbllche Weise organlsch gegerbten 
Rindsleders der FalzstSrke 1,0 mm wurde In einem mit 200 Teilen Wasser gefOllten 
Wackerfass 20 Minuten bei 30^C gewaschen. Danach wurde mit einer Flotte aus 150 
Teilen Wasser und 4,25 Teilen Farbstoff aus Beispiel 43a 60 Minuten bei pH 4,2 und 
5 30X gefarbt Durch portionsweise Zugabe von 30 Teilen einer 15%-igen Sodalosung 
wurde bei 40**C in der Flotte ein pH-Wert im Bereicli 8,5 und 9,4 eingestellt und 180 
Minuten lang unter Walken gelialten. AnschlieRend folgte 2 mal eine 10 minOtige 
Waschoperation In 200 Teilen Wasser bei 40°C. Durch Zugabe von 200 Teilen Wasser 
und 1,4 Teilen Ameisensaure wurdis ein pH von 4,0 eingestellt Die Nachger- 
10 bung/Fettung/mechanlschen Arbelten wurden wie In Farbevorschrift 1 unter b) be- 
schrieben durchgefQhrt. 

Es wurde eine braunes Leder erhalten, das Qber fiervorragende Wasch-, Schweili-, 
Reib- und Migrationsecfitheit verfugt. 

15 

Farbevorsclirift 26: 

Ein LederstQck von 100 Gewichtstellen eines auf Qbliche Weise chromgegerbten 
Rindsleders der Falzstarke 1 ,8 mm wurde In eInem mit 200 Teilen Wasser und 0,1 Tei- 
len Ameisensaure gefullten Wackerfass 10 Minuten bei 35**C gewaschen und an- 
20 schlieBend in einer aus 100 Teilen Wasser, 2 Teilen Natriumformiat, 1 Teil Natrium- 
acetat, 1.5 Teil Natriumbicarbonat und 1 Teil eines Dispergiermittels bestehenden Flot- 
te 120 Minuten bei 35*^0 neutralisiert. Die Entsauerungsflotte wies dann einen pH-Wert 
von 6,2 auf. Danach wurde mit 200 Teilen Wasser 10 Minuten bei 35*^0 gewaschen. 

25 In einer frisch angesetzten Flotte aus 150 Teilen Wasser und 1 1 ,5 Teilen Farbstoff aus 
Beispiel 1c wurde 60 Minuten bei pH 5,3 und 30**C gefSrbt. Durch portionsweise Zuga- 
be von 28 Teilen einer 15%-igen Sodalosung wurde in der Flotte ein pH-Wert zwischen 
8,8 - 9,3 eingestellt und es wurde 180 Minuten lang bei 50^*0 gewalkt. AnschlieBend 
folgte 3 mal eine 10 minOtige Waschoperation in 200 Teilen Wasser bei 40''C- Durch 

30 Zugabe von 200 Teilen Wasser und 1 ,0 Teilen AmeisensSure wurde ein pH von 4,5 
eingestellt 

Das derart gefarbte Leder wurde in einer frisch angesetzten Flotte aus 30 Teilen Was- 
ser und 2 Teilen eines Polymergerbstoffs 30 Minuten bei 30*'C nachgegerbt. Anschlie- 

35 (Send versetzte man die Flotte mit 2 Teilen eines hydrophobierenden Fettungsmittels. 
Nach einer Walkzeit von weiteren 30 Minuten wurden 5 Teile eines Sulfongerbstoffs 
und 4 Telle eines Harzgerbstoffs zugesetzt und weitere 60 Minuten gewalkt. SchlieB- 
lich sSuerte man mit 2,0 Teilen Ameisensaure auf pH 3,8 ab und walkte einmal 10 Mi- 
nuten und drelmal 30 Minuten. Nach einer 10 minOtlgen Waschoperation mit 200 Teh 

40 len Wasser bei 40°C wurde das Leder in neuer Flotte bestehend aus 100 Teilen Was- 
ser, 4.5 Teilen eines Mischlicker (Basis sulfitlertes FischSI und synthetlsches Ol), 0,5 
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Teilen eines lanolinbasierten Llckers durch 40 mlnOtlges Walken bei 55*^C gefettet. 
AnschlieRend s§uerte man mit 1,5 Teilen konzentrierte Ameisensaure auf pH 4,0 ab 
und walkt 40 Minuten. Das gefSrbte und gefettete Leder wurde noch mit 15^C kaltem 
Wasser 15 Minuten gespult und ansclilieBend ausgereckt, vakuumiert, Qber Nacht bei 
5 Raumtemperatur fiSngegetrocknet, konditioniert, gestollt und gespannt. 

Es wurde ein farbtiefes schwarzes Leder erhalten, das Qber hervorragende Wasch-, 
SchwelB-, Reib- und Mlgrationsechtheit verfQgt. 

10 Farbevorschrlft 27: 

Ein LederstQck von 100 Gewichtsteilen eines auf ubiiche Weise cfiromgegerbten 
Rindsleders der Falzstarke 1,8 mm wurde in einem mit 200 Teilen Wasser und 0,1 Tei- 
len Ameisensaure gefullten Wackerfass 10 IVIinuten bei 35''C gewasclien und an- 
schlieliend in einer aus 100 Teilen Wasser, 2 Teilen Natriumformiat, 1 Teil Natrium- 

15 acetat, 1.5 Teil Natriumbicarbonat und 1 Teil eines Dispergiennittels bestehenden Plot- 
te 120 Minuten bei 35''C neutrallsiert. Danach hatte die Entsauerungsflotte einen pH- 
Wert von 6,2. AnschlieBend wurde mit 200 Teilen Wasser 10 Minuten bei 35**C gewa- 
schen. 

20 In einer friscli angesetzten Flotte aus 150 Teilen Wasser und 14,3 Teilen Farbstoff aus 
Beispiel 6c wurde 60 Minuten bei pH 5,3 und 30^*0 gefarbt. Durch portionsweise Zuga- 
be von 28 Teilen einer 15%-igen SodalSsung stellte man in der Flotte einen pH-Wert 
zwischen 8,7 - 9,3 ein und walkte 180 Minuten lang bei 50'*C. AnschlieBend folgte 3 
mal eine 10 minOtige Waschoperatlon in 200 Teilen Wasser bei 40°C. Durch Zugabe 

25 von 200 Teilen Wasser und 1 ,0 Teilen AmeisensSure wurde ein pH von 4,6 eingestellt 

Das derart gefarbte Leder wurde In einer frisch angesetzten Flotte aus 30 Teilen Was- 
ser und 2 Teilen eines Polymergerbstoffs 30 Minuten bei 30**C nachgegerbt. Anschlie- 
Bend versetzte man die Flotte mit 2 Teilen eines hydrophobierenden Fettungsmittels. 

30 Nach einer Walkzeit von weiteren 30 Minuten wurden 5 Telle eines Sulfongerbstoffs 
und 4 Telle eines Harzgerbstoffs zugesetzt und weitere 60 Minuten gewalkt. SchlieB- 
llch sauerte man mit 1,8 Teilen Ameisensaure auf pH 4,0 ab und walkte einmal 10 Mi- 
nuten und dreimal 30 Minuten. Nach einer 10 minQtigen Waschoperatlon mit 200 Tei- 
len Wasser bei 40''C wurde das Leder in neuer Flotte bestehend aus 100 Teilen Was- 

35 ser, 4,5 Teilen eines Mischlicker (Basis sulfitiertes Fischol und synthetisches Ol), 0,5 
Teilen eines lanolinbasierten Llckers durch 40 minOtlges Walken bei 55*'C gefettet. 
AnschlieBend sSuerte man mit 1 ,5 Teilen konzentrierte Ameisensgiure auf pH 3,3 ab 
und walkt 40 Minuten. Das gefarbte und gefettete Leder wurde noch mit 15°C kaltem 
Wasser 15 Minuten gespQIt und anschlieBend ausgereckt, vakuumiert, Ober Nacht bei 

40 Raumtemperatur hangegetrocknet, konditioniert, gestollt und gespannt 
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Es wurde ein farbtiefes schwarzes Leder erhalten, das Qber hervorragende Wasch-, 
SchweiK-, Relb- und Migratlonsechtheit verfOgt. 

Farbevorschrift 28: 

5 Ein LederstQck von 100 Gewichtsteilen eines auf Qbliche Weise organisch gegerbten 
Rindsleders der Falzstarke 1 .0 mm wurde in einem mit 200 Teilen Wasser gefullten 
Wackerfass 20 Minuten bei 30*^0 gewaschen. Danach wurde mit einer Flotte aus 150 
Teilen Wasser, 2 Teilen eines DIspergiermittels und 1 1 ,5 Teilen Farbstoff aus Beispiel 
6d 60 Minuten bei pH 4,3 und SO^'C gefarbt. Durch portionsweise Zugabe von 30 Teilen 

10 eIner 15%-igen Sodalosung wurde bei 40''C der pH-^Wert 180 Minuten unter Walken im 
Bereich 8,8 und 9,2 gehalten. AnschlieBend folgte 3 mat eine 10 minOtige 
Waschoperation in 200 Teilen Wasser bei 40''C. Durch Zugabe von 200 Teilen Wasser 
und 1 ,0 Teilen Ameisensaure wurde ein pH von 4,4 eingestellt 
Die Nachgerbung/Fettung/mechanischen Arbeiten wurden wie in Farbevorschrift 1 un- 

1 5 ter b) beschrieben durchgef uhrt. 

Es wurde ein farbtiefes schwarzes Leder erhalten, das Qber hervorragende Wasch-, 
SchwelB-, Relb- und Migratlonsechtheit verfQgt. 

20 Farbevorschrift 29: 

Ein LederstQck von 100 Gewichtsteilen eines auf Qbliche Weise organisch gegerbten 
Rindsleders der Falzstarke 1 ,0 mm wurde in elnem mit 200 Teilen Wasser gefQIIten 
Wackerfass 20 Minuten bei 30**C gewaschen. Danach wurde mit 150 Teilen Wasser. 2 
Teilen eines DIsperglemiittels und 14,3 Teilen Farbstoff aus Beispiel 9f 60 Minuten bel 

25 pH 4,3 und 30*^0 gefSrbt. Durch portionsweise Zugabe von 30 Teilen einer 15%-lgen 
Sodalosung wurde bei 40^*0 d6r pH der Flotte 180 Minuten unter Walken im Bereich 
8,7 und 9,2 gehalten. AnschlieBend folgte 3 mal eine 10 minutige Waschoperation in 
200 Teilen Wasser bei 40°C. Durch Zugabe von 200 Teilen Wasser und 1,0 Teilen 
Ameisensaure wurde ein pH von 4,5 eingestellt 

30 Die Nachgerbung/Fettung/mechanischen Arbeiten wurden wIe in Farbevorschrift 1 un- 
ter b) beschrieben durchgefOhrt. 

Es wurde ein farbtiefes schwarzes Leder erhalten, das Qber hervorragende Wasch-, 
Schweiil-, Relb- und Migratlonsechtheit verfQgt. 

35 

Farbevorschrift 30: 

Ein LederstQck von 100 Gewichtsteilen eines auf Qbliche Weise organisch gegerbten 
Rindsleders der Falzstarke 1,0 mm wurde in einem mit 200 Teilen Wasser gefQIIten 
Wackerfass 20 Minuten bei 30*'C gewaschen. Danach wurde mit eIner Flotte aus 150 
40 Teilen Wasser und 1 1 .5 Teilen Farbstoff aus Beispiel If 60 Minuten bei pH 4,3 und 
30**C gefarbt Durch portionsweise Zugabe von 30 Teilen eirier 15%-igen Sodaldsung 
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wurde bei 40°C der pH-Wert der Flotte zur Fixierung des Farbstoffs 180 MInuten unter 
Walken im Bereich 8,8 und 9,4 gehalten. AnschlieHend folgte 3 mal eine 10 minOtige 
Waschoperation in 200 Tellen Wasser bei 40'*C. Dutch Zugabe von 200 Teilen Wasser 
und 1,0 Teilen Ameisensaure wurde ein pH von 4,6 eingestellt 
5 Die Nachgerbung/Fettung/mechanischen Arbeiten wurden wie in Farbevorschrift 1 un- 
ter b) besclirieben durchgefOhrt. 

Es wurde ein farbtiefes schwarzes Leder erhalten, das Qber hervorragende Wascii-. 
SchweiB-, Reib- und Migrationsechtheit verfQgt. 

10 

Farbevorschrift 31 : 

Ein LederstQck von 100 Gewichtsteilen eines auf ubiiche Weise organisch gegerbten 
Rindsleders der Falzstarfce 1,0 mm wurde in einem mit 200 Teilen Wasser gefOIIten 
Wackerfass 20 Minuten bei SC'C gewaschen. Danach wurde mit einer Flotte aus 150 

15 Teilen Wasser und 14,3 Teilen Farbstoff aus Beispiel 12q 60 Minuten bei pH 4,3 und 
SO^'C gefdrbt. Durch portionsweise Zugabe von 30 Teilen eIner 15%-igen Sodaldsung 
wurde bei 40''C der pH-Wert der Flotte zur Fixierung des Fart>stoffs 180 Minuten unter 
Walken im Bereich 8,6 und 9,3 gehalten. AnschlieUend folgte 3 mal eine 10 minOtige 
Waschoperation in 200 Teilen Wasser bei 40*'C. Durch Zugabe von 200 Teilen Wasser 

20 und 1 ,0 Teilen Ameisensaure wurde ein pH von 4,6 eingestellt. 

Die Nachgerbung/Fettung/mechanischen Arbeiten wurden wie in Farbevorschrift 1 un- 
ter b) beschrieben durchgefOhrt. 

Es wurde ein farbtiefes schwarzes Leder erhalten. das Qber hervorragende Wasch-, 
25 SchweiO-, Reib- und Migrationsechtheit verfQgt. 

Farbevorschrift 32: 

Ein Lederstuck von 100 Gewichtsteilen eines auf Qbliche Weise organisch gegerbten 
Rindsleders der FalzstSrke 1 ,0 mm wurde in einem mit 200 Teilen Wasser gefQIIten 

30 Wackerfass 20 Minuten bei 30''C gewaschen. Danach wurde In der neuen Flotte aus 
150 Teilen Wasser, 2 Teilen eines Dispergiermittels und 8 Teilen Farbstoff aus Beispiel 
12s der pH sofort durch portionsweise Zugabe von 30 Teflen einer 15%-igen Sodal6- 
sung auf > 8,5 gestellt und unter Walken bei 40*^0 im Bereich 8,7 und 9,2 zur Fixie- 
rung des Farbstoffs 220 Minuten gehalten. Anschliefiend folgte 3 mal eine 10 minutige 

35 Waschoperation in 200 Teilen Wasser bei 40*'C. Durch Zugabe von 200 Teilen Wasser 
und 1 ,0 Teilen Ameisensaure wurde ein pH von 4,5 eingestellt. 
Die Nachgerbung/Fettung/mechanischen Arbeiten wurden wie in Farbevorschrift 1 un- 
ter b) beschrieben durchgefOhrt. 

40 Es wurde ein farbtiefes schwarzes Leder erhalten, das Qber hervonragende Wasch-, 
Schweid-, Reib- und Migrationsechtheit verfQgt. 
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Farbevorschrift 33: 

Hn Lederstuck von 100 Gewichtsteilen eines auf Qbliche Weise chromgegerbten 
Rindsleders der Falzstarke 1 ,8 mm wurde in einem mit 200 Teilen Wasser und 0,1 Tel- 
5 len Ameisensaure gefOllten Wackerfass 10 Minuten bei 35°C gewaschen und an- 
schlieRend in einer aus 100 Teilen Wasser, 2 Teilen Natriumformiat, 1 Tell Natrium- 
acetat, 1,5 Tei! Natriumbicarbonat und 1 Teil eines Dispergiermittels bestehenden Flot- 
te 120 Minuten bei 35''C neutralisiert. Danach hatte die Entsduerungsflotte etnen pH- 
Wert von 6,4. AnschlleRend wurde mlt 200 Teilen Wasser 10 Minuten bei 35''C gewa- 
10 schen. 

In einer frisch angesetzten Flotte aus 150 Teilen Wasser und 8 Teilen Farbstoff aus 
Beisplel 12t wurde durch portionsweise Zugabe von 23 Teilen einer 15%-igen Sodalo- 
sung der pH sofort auf >8,5 gestellt und zur Fixierung des Farbstoffs 240 Minuten bei 
15 50*^0 unter walken zwischen 8,7 - 9.5 gehalten. AnschlleSend folgte 4 mal eine 10 
minCltlge Waschoperation in 200 Teilen Wasser bei 40*^0. Durch Zugabe von 200 Tei- 
len Wasser und 1,1 Teilen Ameisensaure wurde ein pH von 4,2 eingestellt 

Das derart gefSrbte Leder wurde in einer frisch angesetzten Flotte aus 30 Teilen Was- 
20 ser und 2 Teilen eines Polymergerbstoffs 30 Minuten bei 30''C nachgegerbt Anschlie- 
Rend versetzte man die Flotte mit 2 Teilen eines hydrophoblerenden Fettungsmittels. 
Nach einer Walkzeit von weiteren 30 Minuten wurden 5 Telle eines Sulfongerbstoffs 
und 4 Telle eines Harzgerbstoffs zugesetzt und weitere 60 Minuten gewalkt. SchlieR- 
lich sduerte man mit 2,0 Teilen Ameisensaure auf pH 3,8 ab und walkte einmal 10 Mi- 
25 nuten und dreimal 30 Minuten. Nach einer 10 minOtigen Waschoperation mit 200 Tei- 
len Wasser bei 40**C wurde das Leder in neuer Flotte bestehend aus 100 Teilen Was- 
ser, 4,5 Teilen eines Mischlicker (Basis sulfitiertes Fischol und synthetisches Ol), 0,5 
Teilen eines lanolinbasierten Lickers durch 40 minOtiges Walken bei 55'*C gefettet. 
Anschliefiend sauerte man mit 1 ,5 Teilen konzentrierte Ameisensaure auf pH 3,3 ab 
30 und walkt 40 Minuten. Das gefSrbte und gefettete Leder wurde noch mlt 15'*C kaltem 
Wasser 15 Minuten gespUlt und anschlieRend ausgereckt, vakuumlert, Uber Nacht bei 
Raumtemperatur hdngegetrocknet, konditloniert, gestollt und gespannt. 

Es wurde ein farbtiefes schwarzes Leder erhalten, das uber hervorragende Wasch-, 
35 SchweiR-, Reib- und Migrationsechtheit verfugt 

Farbevorschrift 34: 

Ein LederstQck von 100 Gewichtsteiien eines auf Qbliche Weise organisch gegerbten 
Rindsleders der Falzstarke 1,0 mm wurde In ernem mit 200 Teilen Wasser gefOllten 
40 Wackerfass 20 Minuten bei 30°C gewaschen, Danach wurde mit einer Flotte aus 150 
Teilen Wasser, 2 Teilen eines Dispergiermittels und 7 Teilen Farbstoff aus Beisplel 12u 
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60 Minuten bei pH 4,3 und SO'^C gefarbt. Durch portionsweise Zugabe von 30 Teilen 
einer 15%-fgen Sodalflsung wurde bei 40^*0 der pH-Wert der Flotte zur Fixieaing des 
Farbstoffs 200 Minuten lang unter Walken im Bereich von 8,7 und 9,2 gehalten, Nach 
Flottenwechsel \AAjrde durch Zugabe von 200 Teilen Wasser und 1 ,0 Teilen Anneisen- 
5 saure ein pH von 4.5 eingestellt. 

Die Nachgerbung/Fettung/mechanischen Arbeiten wurden wie in Farbevorschrift 1 un- 
ter b) beschrieben durchgefuhrt. 

Es wurde ein farbtiefes schwarzes Leder erhaiten. das Qber liervorragende Wasch-, 
1 0 SchwelR-, Reib- und Mlgrationseciithelt verfQgt. 

Farbevorschrift 35: 

Ein Lederstacl< von 100 Gewichtsteilen eines auf Qbliche Weise chromgegerbten 
Rindsleders der Falzstarl^e 1,8 mm wurde in einem mit 200 Teilen Wasser und 0,1 Tei- 

15 len Ameisensaure gefullten Wackerfass 10 Minuten bei 35''C gewaschen und an- 
schlieBend in einer aus 100 Teilen Wasser, 2 Teilen Natriumfonmiat, 1 Teil Natrium- 
acetat, 1,5 Teil Natriumbicarbonat und 1 Teil eines Dispergiermittels bestehenden Flot- 
te 120 Minuten bei 35**C neutralisiert. Danach hatte die Entsauerungsflotte einen pH- 
Wert von 6,4. Anschlleliend wurde mit 200 Teilen Wasser 10 Minuten bei 35**C gewa- 

20 schen. 

In einer frisch angesetzten Flotte aus 150 Teilen Wasser und 7 Teilen Farbstoff aus 
Befspiel 13n wurde 60 Minuten bei pH 6,3 und 30''C gefarbt. Durch portionsweise Zu- 
gabe von 23 Teilen einer 15%-igen Sodaldsung wurde zur Fixierung der pH-Wert der 
25 Flotte zwischen 8,7 - 9,5 eingestellt und es wurde 210 Minuten lang bei 50"C gewalkt. 
Nach Flottenwechsel wurde durch Zugabe von 200 Teilen Wasser und 1,0 Teilen A- 
meisensaure ein pH von 4,3 eingestellt. 

Das derart gefSrbte Leder wurde in einer frisch angesetzten Flotte aus 30 Teilen Was- 
30 ser und 2 Teilen eines Polymergerbstoffs 30 Minuten bei 30*C nachgegerbt. Anschlle- 
liend versetzte man die Flotte mit 2 Teilen eines hydrophobierenden Fettungsmlttels. 
Nach einer Walkzeit von weiteren 30 Minuten wurden 5 Telle eines Sulfongerbstoffs 
und 4 Telle eines Harzgerbstoffs zugesetzt und weltere 60 Minuten gewalkt. SchlieB- 
-lich_sauerte man mit 2,0 Teilen Ameisensaure auf pH 3,8 ab und walkte einmal 10 Mi- 
35 nuten und dreimal 30 Minuten. Nach einer 10 minOtigen Waschoperation mit 200 Tei- 
len Wasser bei 40°C wurde das Leder in neuer Flotte bestehend aus 100 Teilen Was- 
ser, 4,5 Teilen eines Mischlicker (Basis sutfitiertes Fischdl und synthetisches Ol), 0,5 
Teilen eines lanolinbasierten Lickers durch 40 minutiges Walken bei 55*'C gefettet. 
Anschlleliend sduerte man mit 1,5 Teilen konzentrierte Ameisensaure auf pH 3,3 ab 
40 und walkt 40 Minuten. Das gefSrbte und gefettete Leder wurde noch mit 15**C kaltem 
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Wasser 15 Minuten gespQIt und anschlieflend ausgereckt, vakuumiert, Qber Nacht bei 
Raumtemperatur hSngegetrocknet konditioniert, gestollt und gespannt. 

Farbevorschrift 36: 

5 Ein Lederstuck von 100 Gewichtsteilen eines auf Qbliche Weise chromgegerbten 
Rindsleders der Falzstarke 1 ,8 mm wurde in einem mit 300 Teilen Wasser gefQIlten 
Wackerfass 10 Minuten bei SS'^C gewaschen und anschlieliend In einer aus 100 Tei- 
len Wasser, 2 Teilen Natriumfonmiat, 1 Tell Natriumacetat und 2,2 Teilen Natriumbicar- 
bonat bestehenden Flotte 120 Minuten bei 40''C neutralisiert. Die Entsduerungsflotte 

10 hatte dann einen pH-Wert von 7,2. Zur Entsaurungsflotte wurden 10,5 Telle Farbstoff 
12bj gegeben und 30 Minuten bei pH 6,9 und 40**C gefarbt. Durch portionsweise Zuga- 
be von 8 Teilen Soda stellte man den pH-Wert der Flotte zwisclien 9,2 - 9,7 ein und 
walkte 75 Minuten bei 40''C. Ansclilieliend folgte 2 mal eine 20 minOtige Waschopera- 
tion in 300 Teilen Wasser bei 40*'C. Durch Zugabe von 200 Teilen Wasser und 1 ,2 Tei- 

15 len Ameisensaure wurde ein pH von 3,9 eingestellt. 

Das derart gefSrbte Leder wurde in einer frisch angesetzten Flotte aus 100 Teilen 
Wasser und 2 Teilen eines Polymergerbstoffs 30 Minuten bei 30**C nachgegerbt An- 
schlieliend versetzte man die Flotte mit 2 Teilen eines hydrophobierenden Fettungsmit- 

20 tels. Nach einer Walkzeit von weiteren 30 Minuten wurden 5 Telle eines Sulfon- 

gerbstoffs und 4 Telle eines Harzgerbstoffs zugesetzt und weitere 60 Minuten gewalkt. 
Zur Nachgerbflotte wurden 4,5 Teilen eines Mischlickers (Basis sulfitiertes Fisch6l und 
synthetisches Oi) und 0,5 Teilen eines lanolinbasierten Lickers zugegeben und das 
Leder durch 40 minutiges Walken bei 55*'C gefettet. Anschlieliend sauerte man mit 1 ,6 

25 Teilen konzentrierte Ameisens&ure auf pH 3,6 ab und walkte 45 Minuten. Das gefarbte 
und gefettete Leder wurde noch mit 300 Teilen 20*'C kaltem Wasser 10 Minuten gewa- 
schen und anschliefSend ausgereckt, 1,5 Minuten bei 70**C vakuumiert, Qber Nacht bei 
Raumtemperatur hSngegetrocknet, konditioniert, gestollt und gespannt. 

30 Es wurde ein tiefschwarzes Leder erhalten, das Qber hervorragende Wasch-, SchweiK- 
, Reib- und MIgrationsechtheiten verfQgt. 

In analoger Weise wurden die in Tabelle 19 angegebenen Farbungen durchgefuhrt: 
35 Tabelle 19 



Farbstoff Beispiel-Nr. 


Farbevorschrift Nr. 


Gew. Teile (%) 


Farbe des Leders 


1a 


4 


5 


schwarz 


1b 


11 


7 


schwarz 


lb 


26 


14,1 


schwarz 


1c 


4 


6.7 


schwarz 
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Farbstoff Beispiel-Nr. 


FSrhevorschrift Nr 


Qew Telle Wr%i 


1 Ol Lie V4C#0 L.C!VJwl O 




1Q 


1 1 ^5 

n,o 


ocnwarz 


1 KS 




ft A 


scnwarz 


1f 
1 1 


1Q 

1 y 




scnwarz 




oo 


f ,y 


roi 


2h 


1^ 

w 




blau 








blau 




Q 


1ft ft 


rot 




^o 


1^1 ft 


blau 




19 


10 A 


blau 


On 




10 n 


violett 


Qh 


OD 


' ,y 


Diau 


^1 


Oft 

^o 


•I Q ft 


Diau 






iA ft 


blau 




i Q 

1 y 


1Z,4 


Diau 


o 
O 


OU 


-ion 


violett 


^i-a 


Qi 
oi 


ft Q 
o,o 


dunkeibraun 




o4 




braun 


oa 


y 


17,4 


Diau 


OD 


H 

J 


ft o 


schwarz 


OD 


lO 


o,o 


schwarz 


oc 


lO 


ft ft 


schwarz 


OQ 


IQ 
1 O 


ft Q 


schwarz 


OU 


1 # 


ion 


scnwarz 


oe 


Q 

y 


17 A 


blau 


or 


Q 

y 


17 A 
If A 


blau 


og 


Q 

y 


17 A 


blau 


on 


Q 

y 


17 A 


roi 


f 


1 A 


ft 7 
O,/ 


blau 


Q 

o 


91 


Q O 


blau 


s^a 




17 1 


roi 


OK 
90 


1*7 


1 1 A 


rot 


yc 


14 


Q ft 

y,o 


scnwarz 


yc 


99 


1 ft 7 


scnwarz 


yu 


oo 


1^4 

1 U,*T 


ordun 


9e 


33 


15,4 


schwarz 

wwi 1 vvm 


9f 


34 


4.9 


schwarz 


9g 


2 


17.1 


rot 


9h 


14 


9,5 


schwarz 


10 


24 


7,9 


blau 
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rarDstoTT oeispiei-Nr. 


Farbevorschnn Nr. 


Gew. Telle (%) 


Farbe des Leders 


11a 


27 


12,0 


bordeaux 


lib 


21 


10,2 


bordeaux 


12a 


3 


2.3 


schwarz 




28 


8,4 


schwarz 




34 


17,9 


schwarz 




21 


10.0 


schwarz 


12b 


5 


2.4 


schwarz 




23 


8,4 


schwarz 




32 


16,9 


schwarz 




18 


4,7 


schwarz 




27 


10.5 


schwarz 




33 


18,7 


schwarz 


12c 


6 


9,8 


dunkelgrun 




Id 


9,8 


dunkelgrOn 




1 


18,1 


dunkelgrQn 




29 


4,6 


dunkelgrOn 


I2e 


20 


3,3 


dunkelgrQn 


12f 


35 


11,7 


dunkelgrQn 


12g 


7 


15,4 


dunkelgrQn 


12h 


8 


5,0 


grun 




24 


5,2 


grun 


121 


7 


2.7 


dunkelgrun 




7 


15,4 


dunkelgrQn 




17 


5,1 


dunkelgrQn 


12j 


4 


2,7 


schwarz 




10 


15,4 


schwarz 




ol 


5,1 


schwarz 


1idK 




10,0 


schwarz 






1U,U 


schwarz 




ID 




grQn 






Q Q 

o,o 


schwarz 


^ On 


ID 


Id, J 


schwarz 




Oft 


O Q 

o,o 


dunkelgrQn 




\ o 




schwarz 


12a 


14 


8 3 


Owl 1 VVCI 1 ^ 


12r 


22 


15,1 


schwarz 


12s 


1 


8,3 


schwarz 


12t 


3 


12,0 


schwarz 


12u 


11 


3.8 


schwarz 
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rarDevorscnnn iNr, 


v^ew. 1 eiie \ /o ) 


Farbe des Leders 




22 


4,7 


schwarz 




33 


9,0 


dunkelgrCjn 




13 


7,6 


dunkelblau 


l2aD 


6 


6,2 


dunkelblau 


1ZdC 


2 


7,9 


dunkelblau 




7 


5,3 


dunkelblau 




9 


o o 

8,8 


blau 


i2ar 


O 


7,4 


schwarz 


12ag 


4 


7,9 


schwarz 


12ah 


14 


8,8 


schwarz 


12ai 


5 


10,1 


schwarz 


12aj 


23 


5,9 


schwarz 


12ak 


17 


14,3 


schwarz 


12al 


31 


13,2 


schwarz 


12am 


1 


19,3 


schwarz 


12an 


4 


1,8 


schwarz 


12ao 


11 


5,7 


grOn 


12ap 


28 


3.8 


grun 


12aq 


20 


6.4 


grtin 


12ar 


13 


12.5 


schwarz 


12as 


26 


10,5 


schwarz 


12at 


35 


7.7 


schwarz 




7 


10,2 


schwarz 




19 


14,3 


schwarz 




36 


3,5 


schwarz 


12au 


A P 

15 


4,6 


schwarz 


12av 


A ^ 

16 


2,3 


schwarz 


12aw 


6 


3,1 


grQn 


12ax 


34 


8,6 


schwarz 


12ay 


18 


17,3 


schwarz 


12az 


31 


ft o 

2.8 


schwarz 


12Da 


8 


C A 

5,1 


schwarz 


12bD 


10 


O ft 

6,2 


schwarz 


12bc 


33 


A A 

11,3 


schwarz 


1 ^uu 


1 


7 1 


QUI iKoigrun 


12be 


25 


13,7 


dunkelgrOn 


12bf 


29 


18,1 


dunkelgrOn 


12bg 


21 


4,4 


dunkelgrun 


12bh 


12 


3,5 


dunkelgrOn 
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rarbstofT Beispiel-Nr. 


1. , jj-. >-«-> r-l.t-l.Miif i K. 1 M 

Farbevorscnnft Nr. 


Gew. Telle (%) 


Farbe des Leders 


12bi 


17 


6.2 


grDn 


12bJ 


2 


2,1 


schwarz 


12bk 


23 


3,6 


grun 


12bl 


30 


5,2 


schwarz 


12bm 


27 


8,9 


schwarz 


12bn 


14 


5,6 


grun 


12bo 


32 


3,1 


grun 


12bp 


22 


14,5 


grun 


12bq 


24 


9,6 


schwarz 


12br 


9 


5,4 


schwarz 


12bs 


7 


7,5 


schwarz 


12bt 


5 


2,9 


schwarz 


12bu 


3 


9.8 


schwarz 


12bv 


19 


4,9 


schwarz 


12bw 


8 


1.8 


schwarz 


12bx 


10 


5.7 


schwarz 


12by 


33 


3.8 


blau 


12b2 


1 


6,4 


btau 


12ca 


25 


12.5 


blau 


12cb 


29 


10.5 


blau 


12cc 


21 


7.7 


blau 


12cxl 


12 


4,6 


blau 


12ce 


17 


2,3 


blau 


12cf 


2 


3.1 


blau 


12cg 


23 


8.6 


blau 


12ch 


30 


17,3 


blau 


12ci 


27 


2.8 


blau 


12cj 


14 


5,1 


blau 


12ck 


32 


6.2 


blau 


12cl 


22 


12,5 


blau 


12cm 


24 


10,5 


biau 


12cn 


9 


7,7 


blau 


12CO 


7 


4,6 


blau 


12cp 


5 


2,3 


blau 


12cq 


3 


3,1 


Diau 


12cr 


19 


8.6 


blau 


12cs 


35 


17,3 


blau 


12ct 


15 


2.8 


blau 


12cu 


16 


5,1 


blau 
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rarbstoff Beispiel-Nr. 


Farbevorscnnft Nr. 


Gew. Telle (%) 


Farbe des Leders 


12cv 


6 


6.2 


blau 


12cw 


34 


11,3 


blau 


12cx 


18 


7,1 


blau 


12cy 


31 


13.7 


blau 


12cz 


4 


18,1 


blau 


12da 


11 


4,4 


blau 


12db 


28 


3,5 


blau 


12dc 


20 


6,2 


blau 


12dd 


13 


2.1 


blau 


12de 


26 


3.6 


grQn 


12df 


35 


5.2 


grQn 


12dg 


15 


8.9 


schwarz 


12dh 


16 


5.6 


schwarz 


12di 


6 


3.1 


schwarz 


12dj 


25 


14,5 


schwarz 


12dk 


29 


9.6 


schwarz 


12dl 


21 


5.4 


grQn 


12dm 


12 


7.5 


grQn 


12dn 


17 


2.9 


grQn 


12do 


2 


9.8 


schwarz 


12dp 


23 


4,9 


schwarz 


12dq 


30 


1.8 


schwarz 


12dr 


27 


5.7 


schwarz 


12ds 


14 


3,8 


schwarz 


12dt 


32 


6,4 


schwarz 


12du 


22 


12,5 


schwarz 


12dv 


24 


10,5 


schwarz 


12dw 


9 


7.7 


blau 


12dx 


7 


4.6 


blau 


12dy 


5 


2,3 


blau 


12dz 


3 


3,1 


blau 


12ea 


19 


8,6 


blau 


12eb 


35 


17,3 


blau 


12ec 


15 


2,8 


blau 


12ed 


16 


5,1 


blau 


12ee 


6 


6,2 


blau 


12ef 


14 


5,6 


blau 


12eg 


32 


3,1 


blau 


12eh 


22 


14,5 


blau 
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Farh^tnff RpisnipUMr 


F§rbevorschrift Nr. | Gew. Teile (%) 


raroe aes Leaers 




24 


9,6 


Diau 


1 


9 


5,4 


blau 




7 


7.5 


Diau 




5 


2,9 


Diau 




3 


1,8 


Diau 


Oian 

liden 


19 


5,7 


blau 




35 


3,8 


blau 




15 


6,4 


blau 




16 


12.5 


blau 




6 


10.5 


blau 


izes 


34 


7,7 


blau 




18 


4.6 


blau 


12eu 


31 


2,3 


blau 


12ev 


4 


3,1 


blau 


12ew 


11 


8,6 


blau 


12ex 


28 


17.3 


blau 


12ey 


20 


2.8 


blau 


I2ez 


13 


5.1 


blau 


I2ia 


15 


6.2 


blau 




16 


11,3 


blau 


IztC 


6 


7.1 


blau 


1210 


14 


13,7 


blau 




32 


18,1 


blau 


12TT 


22 


7,7 


blau 


i2Tg 


24 


4,6 


grun 


i2Tn 


9 


2,3 


grQn 


'I Oft 

l2il 


7 


3,1 


schwarz 


12TJ 


5 


8.6 


schwarz 


i2TK 


3 


17,3 


schwarz 


12TI 


19 


2,8 


schwarz 




34 


5,1 


schwarz 


'I Of n 


18 


6,2 


grQn 




31 


5,6 


grQn 


i Ofrk 


4 


3,1 


grQn 


12fa 


11 


14.5 


Qph\A/ar7 

OUI IWdl £m 


12fr 


28 


9.6 


schwarz 


12fs 


20 


5.4 


schwarz 


12ft 


13 


8,2 


schwarz 


12fu 


15 


1.9 


schwarz 
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rarUeVUiaUl 11 III INI. 






IZTV 


TO 




scnwarz 


IZTW 


D 


I4,0 


schwarz 


•1 Ofv 


O 


ft "7 


schwarz 




<l 

1 


Q 

o,y 


blau 


IZlZ 


^ A 




blau 




OD 


4,D 


blau 




To 




blau 








Diau 




4 


2,4 


Diau 


f2ge 


OA 


1U,1 


schwarz 


i^gt. 


y 


ft 


schwarz 


12gg 


o 
O 


7,0 


schwarz 


12gn 


oo 


3,5 


schwarz 


12gi 


1o 


11,2 


schwarz 


I2gj 


f 


8,6 


schwarz 


12gK 


11 


3,6 


blau 


12gf 


2 


A O 

19 


blau 


12gm 


4 


10,9 


blau 


12gn 


o 
O 


5,6 


biau 


12go 


15 


6,1 


blau 


12gp 


lO 


A O 

4,8 


blau 


12gq 


( 


3,1 


schwarz 


12gr 


13 


9,9 


schwarz 


12gs 


21 


12.6 


schwarz 


12gt 


30 


13,5 


schwarz 


12gu 


36 


14,8 


schwarz 


12gv 


25 


2.8 


schwarz 


12gw 


15 


15,1 


schwarz 




29 


4.8 


scnwarz 


12gz 


26 


8,8 


schwarz 


12ha 


15 


15,1 


schwarz 




8 


5,5 


schwarz 


12hb 


26 


8,8 


schwarz 




11 


6,1 


schwarz 


iznc 




D,0 


scnwarz 




24 


11.2 


schwarz 


12hd 


14 


8.3 


schwarz 




35 


4,1 


schwarz 


12he 


22 


15,1 


schwarz 
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rarDstoff BeispieKNr. 


Farbevorschrift Nr. 


Gew. Teile (%) 


Farbe des Leders 




16 


7,5 


schwarz 


12nf 


1 


8,3 


schwarz 




33 


4,6 


schwarz 


iznn 


3 


12,0 


schwarz 




27 


6,1 


schwarz 




11 


3,8 


schwarz 




22 


4,7 


schwarz 


12nK 


33 


9,0 


schwarz 


12nl 


13 


7.6 


schwarz 


12nm 


6 


6,2 


schwarz 


12hn 


2 


7,9 


schwarz 


12ho 


7 


5,3 


schwarz 


12hp 


9 


8,8 


schwarz 


12nq 


8 


7,4 


schwarz 


12hr 


4 


7,9 


schwarz 


12hs 


14 


8,8 


schwarz 


12ht 


5 


10,1 


bfau 


12hu 


23 


5.9 


blau 


12hv 


17 


14,3 


blau 


12hw 


31 


13,2 


schwarz 


13a 


2 


2.3 


schwarz 




6 


8.4 


schwarz 




11 


17.9 


schwarz 




17 


10,0 


schwarz 


13b 


9 


2.4 


schwarz 




25 


8.4 


schwarz 




21 


4,7 


schwarz 




21 


10,5 


schwarz 




21 


18,7 


schwarz 


13c 


25 


A A f\ 

11,0 


dunkelgrun 


13cl 


17 


10.8 


dunkelgrun 


13e 


30 


17,0 


dunkelgrun 


13f 


O A 

34 


11,5 


dunkeigrOn 


13g 


7 


11,2 


dunkelgrQn 


lOll 


w 




scnwarz 




24 


8,4 


schwarz 


13i 


16 


8.4 


dunkelgrun 


13j 


27 


11.4 


schwarz 


13k 


10 


6.6 


schwarz 
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rarDstoTT oeispiei-Nr. 


rarDevorscnriTt iNr. 


oew. Ten© \7o) 


raroe aes Leoers 




10 


13,2 


schwarz 


131 


12 


15,1 


grOn 


13m 


15 


8,8 


schwarz 


13n 


15 


8,8 


schwarz 


13o 


1 


8,2 


dunkelgrun 


13p 


19 


2,9 


schwarz 


13q 


21 


4,5 


schwarz 


13r 


4 


6,7 


schwarz 


13s 


20 


15,0 


schwarz 


13t 


5 


4,6 


schwarz 


13u 


17 


6.7 


schwarz 


13v 


19 


8,2 


schwarz 


13z 


8 


2.9 


dunkelgrun 


13aa 


9 


4,5 


dunkelblau 


13ab 


10 


6,7 


dunkelblau 


13ac 


11 


7,7 


dunkelblau 


13ad 


18 


9,1 


dunkelblau 


13ae 


16 


8.3 


blau 


13af 


14 


5,9 


schwarz 


13ag 


15 


11,0 


schwarz 


13ah 


14 


8.8 


schwarz 


13ai 


6 


10.9 


schwarz 


13aj 


7 


11,1 


dunkelblau 


13ak 


15 


9,7 


dunkelblau 


13al 


12 


8,4 


dunkelgrun 


13am 


13 


7.6 


schwarz 


13an 


23 


5.9 


schwarz 


13ao 


A "V 

17 


A A r* 

14,3 


schwarz 


13ap 


31 


13,2 


schwarz 


13aq 


1 


19.3 


schwarz 


13ar 


4 


1,8 


schwarz 


13as 


11 


5.7 


grOn 


13at 


28 


3,8 


grun 


13au 


20 


A 

6,4 


grOn 


loav 


1 o 






13aw 


26 


10,5 


schwarz 


13ax 


35 


7.7 


schwarz 


13ay 


15 


4.6 


schwarz 


13az 


16 


2,3 


schwarz 
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■ Cll li/OlWI 1 LJwlO|i/l^l INI • 


P^rKov/orcohrift Mr 


uew. 1 cuts \/o) 




lOuo 


O 


3,1 


schwarz 


lODD 


o4 


8,6 


schwarz 


1 ODC 


A Q 
JO 


17,3 


schwarz 

Sfc _ _ 


1 uUQ 


oT 


2.8 


schwarz 


1 OU6 


o 
o 




schwarz 


lODT 


i n 
lU 


ft o 

o,2 


schwarz 


loDg 


oo 


11,3 


schwarz 


loDn 


1 




dunkelgrQn 


loDI 


ZD 


13,7 


dunkelgrQn 


loDj 


on 


AO A 
18,1 


dunkelgrQn 


loDk 


21 


A A 

4,4 


dunkelgrQn 


13bl 


A O 

12 


3,5 


dunkelgrQn 


lobm 


17 


o 

6,2 


dunkelgrQn 


loDn 


o 
2 


O «1 

2,1 


schwarz 


loDO 


2o 


3,6 


dunkelgrQn 


lobp 


oO 


c o 
5,2 


grun 


iSoq 


27 


8,9 


schwarz 


13br 


14 


5,6 


grQn 


13bs 


32 


3,1 


grQn 


13bt 


22 


14,5 


grun 


13bu 


24 


9.6 


schwarz 


lobv 




5,4 


schwarz 


13bw 


7 


7,5 


schwarz 


13bx 


5 


o o 

2,9 


schwarz 


13by 


3 


9,8 


schwarz 


13bz 


19 


4,9 


schwarz 


I3ca 


Q 

o 


1,8 


schwarz 


iocb 


1U 


5,7 


schwarz 


loCC 


OO 


3,8 


Diau 


13CCI 


1 


5,4 


btau 


loce 


20 


•IOC 

12,0 


Dtau 


loCT 


29 


•in c 


blau 


locg 


0*1 

21 


fj 


Diau 


locn 


12 


A ft 

4,b 


blau 


i Owl 


17 


2 3 


Him 1 


13cj 


2 


3.1 


blau 


13ck 


23 


8.6 


blau 


13cl 


30 


17.3 


blau 


13cm 


27 


2.8 


blau 
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Farhstnff ReisnieUKir 


1 dl UOVUI 9VI II II I INI ■ 


WCVV. 1 \/0j 






l4 


O, 1 


blau 


1 OCO 






blau 


iOQp 




lot; 


blau 


locq 


OA 


1 U,D 


Diau 


\ ocr 


Q 


— — 


blau 


1 OCo 


f 


A ^ 
4,D 


Diau 


1 OGC 


c 
O 


2,o 


Diau 


lOCU 


Q 

o 


o,1 . 


Diau 


ToCV 






blau 


loCW 


oo 




blau 


loCX 


15 


2,8 


blau 


locy 


Id 


5,1 


blau 


JOCZ 


b 


6,2 


blau 


loda 


O A 

o4 


11,3 


blau 


1oClD 


•4 O 
lO 


7,1 


blau 


lode 


o1 


HOT 

13,7 


blau 


loud 


>| 

4 


18,1 


blau 


lode 


11 


4,4 


blau 


lodf 


28 


3.5 


blau 


13ag 


20 


6,2 


blau 


lodfi 


^ o 
lO 


2,1 


grOn 


lodi 


2d 


3,6 


grun 


lodj 


oc 
oo 


5,2 


schwarz 


lodK 


lO 


8,9 


schwarz 


iodi 


•1 c 
ID 


5,6 


schwarz 


lodnri 


O 


3,1 


schwarz 


lodn 


OR 


14,5 


schwarz 


jodo 


2U 


9,D 


grOn 


loap 


21 


5,4 


grun 


loGCj 




7,5 


grOn 


lodr 


•17 


2,9 


schwarz 


lods 


2 


n Q 

y,o 


schwarz 


lodt 


Zo 


4,9 


schwarz 


louU 


oU 


1,o 


schwarz 


13dv 


27 


5 7 


Owl ivvai 


ISdw 


14 


3,8 


schwarz 


13dx 


32 


6.4 


schwarz 


13dy 


22 


12.5 


schwarz 


13dz 


24 


10.5 


blau 
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Farbstoff BRisDiel -Nr 

1 Cil l^wLVI 1 ^^wlw|^lwl 1 Ml , 


1 druoVurovrllilll INI. 




raroe oes Leciers 








Diau 
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I 


4,D 


Diau 


1 OoO 


0 


o o 


Diau 


1 oeu 


o 


O A 

3,1 


Diau 






8,D 


blau 
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blau 


loeg 






blau 
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lb 


5,1 


blau 
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O 
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6,2 


blau 
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1*1* 


C ft 

o,o 


blau 


loeK 




3,1 


blau 
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14,5 


blau 


13em 
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24 


9,6 


blau 


loen 




5,4 


blau 
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blau 
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O 


2,9 


blau 
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blau 
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iy 


5,7 
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oc 
35 


3,8 


blau 
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15 


6,4 


blau 
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16 


12,5 


blau 
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D 


10,5 
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o4 


7,7 


blau 
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1o 
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Ol 
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A 

4 


3,1 


blau 
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blau 


lOTD 


OQ 
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blau 
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ZU 
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blau 


loTQ 


'i o 

JO 
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5,1 


Diau 
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ID 
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6,2 


blau 
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ID 
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blau 


'tofr^ 

loTg 


O 


7|1 


blau 
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Diau 
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32 


18,1 




13fj 


22 


7,7 


grQn 


13fk 


24 


4.6 


grQn 


13fl 


9 


2.3 


schwarz 


13fm 


7 


3,1 


schwarz 
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I^CIIUOiwII DC?I9|JI%7I INI • 


1 ClI M^VVl O^l II 11 1 iNl • 
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o 


0,0 
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ly 


2,0 
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o,1 


schwarz 


JoTU 


'1 <i 
1 1 


14,0 


schwarz 


loTV 




Q ft 


schwarz 


loTW 


orv 


0,4 


schwarz 


lOfX 




0 0 
8.2 


schwarz 


•1 OA* 


1 1 


Q ft 


schwarz 


13f2 


oo 
Zo 


17,3 


schwarz 


13ga 


20 


2,8 


schwarz 


13gb 


1 


5,9 


Diau 


I3gc 


14 


0 0 
3,2 


blau 


13ga 


ob 


4,6 


blau 


13ge 


15 


17,9 


blau 


isgf 


27 


6,8 


blau 


13gg 


4 


2,4 


blau 


13gh 


20 


10,1 


schwarz 


I3gi 


ft 


a ft 
6,6 


schwarz 


13gj 


o 
o 




schwarz 


13gK 


oo 
oo 


0 c 
3.5 


schwarz 


13gl 


1o 


11,2 


schwarz 


13gm 


"7 


Q ft 

8,6 


schwarz 


I3gn 


1 1 


Q ft 

3,6 


blau 


l3go 


2 


19 


blau 


13gp 


4 


10,9 


blau 


13gq 


Q 
O 


ft ft 


blau 


I3gr 


JO 


ft '1 
0,1 


blau 


logs 


lO 


>4 ft 

4,8 


blau 


logt 


f 


o,1 


scnwarz 


logr 


10 


Q Q 
9,9 


scnwarz 


1 oyb 


21 


12 6 


^r'hwftry 
0^1 IWCII ^ 


13gt 


30 


13,5 


schwarz 


13gu 


36 


14,8 


schwarz 


13gv 


25 


2.8 


schwarz 


13gw 


15 


15,1 


schwarz 
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rarDsxoTT Deispiei-iNr. 


rarbevorscnnn Nr. 


C3ew. Telle (%) 


Farbe des Leders 




29 


4.8 


schwarz 


13g2 


26 


8,8 


schwarz 


13ha 


15 


15,1 


schwarz 




8 


5,5 


schwarz 


13hb 


26 


8.8 


schwarz 




11 


6,1 


schwarz 


13hc 


13 


6.5 


schwarz 




24 


11,2 


schwarz 


13hd 


14 


8,3 


schwarz 




35 


4.1 


schwarz 


13he 


22 


15,1 


schwarz 




16 


7.5 


schwarz 


13hf 


1 


8,3 


schwarz 




33 


4,6 


schwarz 


13hh 


3 


12,0 


schwarz 




27 


6,1 


schwarz 


13hi 


11 


3,8 


schwarz 


13hj 


22 


4,7 


schwarz 


IShk 


33 


9,0 


schwarz 


13hl 


13 


7,6 


schwarz 


13hm 


6 


6,2 


schwarz 


13hn 


2 


7.9 


schwarz 


13ho 


7 


5,3 


schwarz 


13hp 


9 


8,8 


schwarz 


13hq 


8 


7,4 


schwarz 


13nr 


4 


7,9 


schwarz 


13hs 


14 


8,8 


schwarz 


13nt 


5 


10,1 


blau 


13hu 


23 


5,9 


blau 


13hv 


17 


A A r\ 

14,3 


blau 


13hw 


31 


13,2 


schwarz 


14 


2 


6,9 


schwarz 


A IT 

15 


3 


3,9 


schwarz 


16a 


8 


10,0 


grQn 


lOU 




f ,o 


scnwarz 


16c 


16 


10,0 


schwarz 


16d 


24 


10.9 


dunkelgrun 


16e 


30 


11.1 


dunkelgrOn 


16f 


28 


11,1 


grun 
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PorKctr^ff RAioniAl Kir 

rdiuoiori DeispieMNi. 


rarDevorscnriTi int. 


v^ew, 1 eiie \ /o) 


raroe aes Leaers 


log 


23 


A n A 

12,4 


schwarz 


Ibn 


31 


A ^ A 

12,4 


schwarz 


IDI 


26 


12,4 


schwarz 


16j 


15 


3.6 


dunkelblau 


lOK 


27 


12,3 


dunkelblau 


I fB 


13 


8,4 


grun 


1 fU 


28 


14,4 


schwarz 


17c 


32 


14,4 


schwarz 


17d 


35 


12,4 


dunkelgrun 


17e 


34 


8.4 


dunkeigrOn 


17f 


33 


14.4 


grOn 


17g 


4 


3,4 


schwarz 




4 


13,6 


schwarz 




19 


3,4 


schwarz 




19 


13,6 


schwarz 


17h 


18 


5.8 


schwarz 


17i 


35 


19.8 


schwarz 


17j 


17 


9,7 


grOn 


17k 


14 


7,6 


dun1<elblau 


171 


26 


17,3 


dunkelblau 


18 


16 


8,6 


dunkeigrOn 


19 


15 


6,8 


dunkeigrOn 


20 


31 


5,9 


dunkeigrOn 


21 


29 


3,9 


dunkelgrun 


22 


30 


10,0 


dunkelgrun 


23 


22 


7.3 


blau 


24 


21 


10,0 


rot 


25 


18 


7.3 


schwarz 


26 


13 


8,2 


braun 


27 


34 


11,1 


braun 


2oa 


33 


8,4 


• 

braun 


28d 


32 


7,6 


braun 


29a 


^ A 
11 


6,9 


braun 


29d 


2 


10,9 


braun 


ou 


1 


1 1,1 


Diau 


31 


5 


8,8 


blau 


32 


4 


10.4 


schwarz 


33 


12 


11.2 


rot 


34a 


28 


4.2 


braun 
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Farbstoff Beispiel-Nr. 


Farbevorschrift Nr. 


Gew. Telle (%) 


Farbe des Leders 




28 


8,4 


braun 




28 


16,8 


braun 


34d 


21 


4,2 


dunkelbraun 




21 


O A 

8,4 


dunkelbraun 




21 


16,8 


dunkelbraun 


34c 


5 


8,8 


braun 


34d 


4 


10.4 


braun 


34e 


12 


11,2 


braun 


34f 


9 


10,2 


braun 




18 


10,2 


braun 


34g 


5 


14,4 


braun 




7 


7,7 


braun 




24 


A A A 

14,4 


braun 


34h 


7 


5,5 


braun 


34i 


13 


7,7 


dunkelbraun 


34j 


29 


7,7 


dunkelbraun 


34k 


11 


9,2 


braun 


341 


15 


4,9 


braun 


34m 


9 


7,0 


braun 


34n 


8 


6,3 


braun 


34o 


32 


A A A 
11,1 


braun 


34p 


14 


13,1 


dunkelbraun 


34q 


12 


12,5 


dunkelbraun 


34r 


13 


7,8 


braun 


34s . 


27 


8,4 


braun 


34t 


11 


7,7 


dunkelbraun 


A, . 

34u 


18 


9,1 


heilbraun 


34v 


A C 

16 


8,3 


dunkelbraun 


o4Z 


"7 

r 


4,6 


braun 


34aa 


14 


5,7 


braun 


34ab 


21 


18,6 


braun 


34ac 


28 


12,2 


braun 


35a 


14 


5,9 


braun 


35b 


1 


4.2 


dunkelbraun 




1 




QunKeiDraun 




1 


16,8 


dunkelbraun 


35c 


6 


8,1 


dunkelbraun 


35d 


19 


5.4 


heilbraun 


35e 


2 


7,2 


rotbraun 
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Farbstoff Beispiel-Nr. 


Farbevorschrift Nr. 


Gew. Telle (%) 


Farbe des Leders 




2 


14,4 


rotbraun 




2 


20 


rotbraun 




27 


7,2 


rotbraun 




27 


14,4 


rotbraun 




27 


20 


rotbraun 


OOl 


33 


14,4 


braun 


oog 


26 


12,4 


braun 


Son 


31 


9,4 


dunkelbraun 


OOl 


34 


7.9 


braun 


35j 


15 


8,8 


braun 


35k 


27 


6,3 


braun 


351 


22 


8,8 


braun 


35m 


18 


8,9 


braun 


35n 


12 


5,7 


hellbraun 


35o 


26 


8.2 


braun 


35p 


24 


3,9 


braun 


35q 


29 


6.4 


braun 


35r 


18 


5.7 


braun 


35s 


30 


4.1 


braun 




30 


17.6 


braun 




26 


4,1 


braun 




26 


17,6 


braun 


35t 


28 


7,4 


braun 


35u 


or* 

25 


8,9 


dunkelbraun 


35v 


24 


4.7 


hellbraun 


35z 


11 


4,7 


hellbraun 


35aa 


oo 
23 


8.8 


dunkelbraun 


35aD 


11 


16,6 


hellbraun 


O f M A 

35ac 


12 


6,8 


braun 


35aa 


14 


6.8 


braun 


35ae 


20 


A 

7,4 


braun 


35aT 


34 


A n 

4,8 


braun 


35ag 


33 


4,8 


braun 


35an 


18 


A O 

4,2 


braun 






•17 0 


braun 


36 


10 


7,4 


braun 


37 


16 


7,4 


braun 


38a 


20 


7.4 


braun 


38b 


3 


8.8 


braun 
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■ dl L19IVII 1 Dc;lbp]cl'*iNK 




oew. 1 eiie (Tb; 


Farbe des Leders 


OOG 


9 


10,D 


braun 


0 rt J 

38d 


7 


15.4 


braun 


006 


0 


5,6 


gelbbraun 


001 


4 


5,2 


hellbraun 


oog 


12 


13,3 


dunkelbraun 


oon 


10 


5,6 


braun 




oc 

00 


5,6 


braun 


ool 




16,6 


braun 


ooj 


00 
00 


15,4 


braun 


ooK 


34 


4,9 


braun 


ool 


24 


7,9 


braun 


0 0 inn 

oom 


27 


12,0 


braun 


oon 


0 "f 
31 


10,0 


braun 


OOO 


2o 


7,7 


braun 


oop 


OH 

31 


9,2 


braun 


38q 


0 A 

34 


4,9 


braun 


38r 


15 


7,0 


braun 


OOS 


27 


12,4 


braun 


oot 


22 


9.4 


braun 


OOU 


18 


7,9 


braun 


ooV 


17 


11,3 


braun 


ooZ 


0 


18,2 


braun 


o9a 


12 


8,8 


braun 


o9b 


26 


6,3 


braun 


o9C 


23 


5,6 


braun 


390 


3 


8,8 


braun 


o9e 


34 


6,4 


braun 


39f 


12 


6.4 


braun 


39g 


4 


5,6 


braun 


39n 


7 


4,4 


braun 


on! 
o9l 


0 


13,3 


braun 


ons 

39j 


5 


10,6 


braun 




on 


1U,0 


braun 


o9K 


14 


1U,2 


braun 




17 


10 2 




39m 


34 


14,6 


braun 


SQn 


15 


7,3 


braun 


ago 


19 


7.3 


braun 


39p 


17 


11,0 


braun 
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I CI 1 L/O LsJI 1 DC?IO|./lwi INl * 


rarDevorov/nriTi ini. 


oGW. leiie (%} 


Farbe des Leders 




11 


9,2 


braun 


oyr 


15 


4,9 


braun 






7,0 


braun 


O^l 


o 
o 




braun 


ObU 


32 


11,1 


braun 


oyv 


18 


7,4 


braun 




16 


11,0 


braun 


4ua 


10 


7,4 


braun 


4uD 


20 


7.4 


braun 


4uc 


13 


8,8 


braun 


4ua 


16 


8,4 


braun 


40e 


17 


8,0 


gelbbraun 


40T 


21 


8,8 


helibraun 


40g 


25 


8.9 


dunkelbraun 


40h 


24 


4.7 


braun 


40i 


11 


7.3 


braun 


40j 


12 


4.7 


braun 


40k 


24 


4.2 


braun 




24 


8.4 


braun 




24 


16,8 


braun 


401 


29 


16,8 


braun 


40m 


25 


12,4 


braun 


40n 


16 


14,1 


braun 


40o 


34 


8.6 


braun 


40p 


1 


12,0 


braun 


40q 


28 


4,2 


braun 


4ur 


22 


8,6 


braun 


40s 


Oil 

24 


9,0 


braun 


40t 


27 


9,0 


braun 


40U 


11 


5,9 


braun 


40V 


2 


A r\ ^ 

12,7 


braun 


40Z 


21 


A IT 

4,5 


braun 


4ia 


To 


8,8 


braun 


41D 


rv 

y 


8,6 


braun 








braun 


41d 


32 


8.8 


braun 


41e 


30 


6,2 


braun 


41f 


33 


8,6 


braun 


41g 


24 


9,0 


braun 
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rarDstoTi Deispiei-Nr. 


FSrbevorschrift Nr. 


Gew. Telle (%) 


Farbe des Leders 


A Aim. 

41 h 


29 


7,4 


braun 


41 1 


9 


4.2 


braun 




9 


8,4 


braun 




9 


16,8 


braun 


41j 


30 


16,8 


braun 


y1 •I L> 
4 iK 


^ IT 

15 


A *^ A 

12,4 


braun 


411 


14 


12,4 


braun 


41m 


17 


14,0 


braun 


41n 


18 


9,8 


braun 


41o 


27 


4.2 


braun 


41p 


24 


12,1 


braun 


41q 


27 


12,4 


braun 


A A ^ 

41r 


11 


12,4 


braun 


41s 


13 


11,8 


braun 


41t 


9 


14,2 


braun 


41 u 


10 


14,0 


braun 


42a 


12 


2.4 


braun 


42b 


25 


4.6 


braun 


42c 


16 


6.8 


dunkelbraun 


42d 


31 


8,7 


braun 


42e 


17 


8.8 


braun 




19 


8,8 


braun 


42f 


32 


8.6 


dunkelbraun 


42g 


25 


9.0 


braun 


42h 


14 


11,0 


braun 


42i 


33 


8,6 


braun 


42j 


24 


9,0 


braun 


42k 


16 


8,8 


braun 




A ^ 

16 


16,8 


braun 


A 

421 


A f\ 

10 


A A f\ 

14,0 


braun 


42m 


A ^ 

12 


f\ A 

2,4 


braun 


42n 


4 


15,0 


braun 


42o 


23 


18,6 


braun 


43a 


25 


4,6 


braun 








braun 


43c 


31 


8,7 


braun , 


43d 


8 


4,4 


braun 


43e 


5 


4.6 


braun 


43f 


29 


5,4 


braun 
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Farbstoff Bsisoiel-Nr 


FarhPN/ftrschrift Mr 


Gew Telle 










braun 


HOI I 




i A 1 


braun 






1A A 


braun 




17 


19 9 


braun 


43j 


19 


12,2 


braun 


*tOI\ 


■7 
/ 


1 1 n 
1 1 ,u 


braun 


*toi 


Q 


19 9 


braun 


*rOli 1 


o 


1 1 n 


braun 


*rwi 1 


oo 


ft ft 


braun 




OO 


1ft A 


braun 


43o 


28 


2.4 


grQn 




o4 


4,6 


griin 


^oq 


01 


4,8 


grQn 


HOT 


on 


Q V 


grQn 




lO 


o,y 


Grun 




1 O 


1^^ 1 


grun 


A^^f 


1 o 


1 o o 


grQnbraun 


A^^i 1 
*rOU 


OR 


ft 7 
Of' 


grQn 




1 


1 1 n 
11,0 


braun 




Oft 
ZO 




grun 




•lA 




grun 


*rOa\J 


o 


111 


grQn 




1 0 


in n 


grQn 




07 


1 O 7 

1Z,/ 


braun 




ou 


1ft ft 

ID,0 


braun 




1 1 




grQn 




OA 


11 Q 


grQn 




O'k 


in 


grQn 




9Q 


9 7 


braun 


AA 


1 0 


10 y1 
IZ,4 


braun 


A^ 


1 A 


1 O >1 


braun 


ARa 
HO a 


1 / 


1/t n 
14, U 


olivgrQn 


ARK 


1 O 


Q ft 

y,o 


grun 


ARr 


I V/ 


ft ft 
o,o 


grun 


46d 


21 


7,4 


grQn 


46e 


32 


7.4 


grQn 


46f 


13 


8.2 


grQn 


46g 


4 


7,4 


braun 


46h 


15 


5.6 


hellbraun 
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FarbfitnfF RpiQnifal.Mr 


raruovuiooiiriii ini. 


16116^/0/ 


rarue u6S Leuers 






■7 A 

7,4 


braun 


*rOJ 


32 


7,4 


braun 




26 


5,6 


braun 


/IRI 


23 


12,1 


dunkelbraun 




12 


A A ^ 

14,6 


braun 


H-f a 


D 


£5 0 
6,0 


griin 


D 


24 


8,7 


braun 


C 


1 1 


8,7 


braun 




2o 


2,4 


braun 


Ales. 


34 


4,6 


braun 


4f T 


16 


/\ r* 
10,6 


braun 


47g 


24 


10,6 


braun 


47n 


34 


4,8 


braun 


4/ f 


o3 


4,8 


braun 


47j 


18 


4,2 


braun 


47K 


29 


17,9 


braun 


47[ 


1 


11,0 


braun 


47m 


10 


8,8 


braun 


47n 


1 


A A r\ 

11,0 


braun 


47o 


16 


10,6 


braun 


47p 


24 


10,6 


gain 


47q 


2 


11,1 


grOn 


4f r 


iy 


10,1 


grQn 


47s 


10 


0 0 

0,0 


grun 


47t 


2U 


0 0 

0,0 


grQn 


4rU 


Id 


10,6 


grun 


4f V 


24 


10,6 


grQn 


4/2 


lU 


0 D 
0,0 


grQn 


47aa 




2,4 


grun 


4f3D 


o4 


4,6 


grQn 


47ac 


1U 


Q 0 
0,0 


griin 


4/aa 


2o 


0 A 

2,4 


grQn 


4/ae 


o4 


A C 

4,6 


grQn 


A7^-f 

4/ at 


Q 

!7 


4,0 


grun 


47an 


32 


12 6 




47ah 


7 


11.6 


griin 


47al 


20 


7.8 


grQn 


48 


23 


12.0 


braun 


49a 


16 


10.6 


braun 
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rollUolUII Dclo|./lc^MNr. 


rarDGVorscnrin ini. 


viiew. 1 eiie \/o) 


r Do ues L.eu6ro 




24 


iU,b 


braun 




oo 

2o 


iU,4 


braun 


oua 


33 


A Q 

4,8 


rotbraun 


OUD 


31 


16,4 


rostrot 


oOC 


29 


17,9 


rotbraun 


51 


30 


12,0 


gelbbraun 


o2a 


23 


7,8 


braun 


52d 


23 


7,8 


braun 


o2C 


30 


AAA 

14,4 


braun 


52d 


19 


7,8 


braun 


52e 


22 


7,8 


braun 


f— 

53a 


o^ 

27 


7.8 


braun 


53b 


9 


o o 

6,6 


braun 


53c 


o ^ 

21 


^ o 

6,6 


braun 


53d 


14 


^ o o 

10,2 


braun 


54 


17 


H o o 

10,2 


braun 


55 


34 


14,6 


braun 


56 


15 


7,3 


braun 


57 


19 


"9 O 

7.3 


braun 


58a 


17 


11,0 


rot 


58b 


11 


9,2 


rot 


58c 


15 


A O 

4,9 


rot 


59a 


o 

9 


— y o 

7.0 


rot 


59b 


8 


6,3 


bordeaux 


59c 


oo 

32 


11,1 


rot 


59d 


10 


"9 il 

7,4 


gelb 


59e 


oo 

20 


7,4 


rot 


59f 


A O 

13 


o,o 


rot 


oag 


iO 


ft A 
0,4 


roi 


59h 


17 


8,0 


gelbbraun 


591 


21 


8,8 


rot 


-59j 


25 


8,9 


rot 


59k 


24 


8,8 


beige 



Im folgenden wlrd das erfindungsgemaiie Verfahren exemplarisch anhand von Artikel- 
rezepturen zur Herstellung gefdrbter Leder fOr die wichtigsten Artikelsegmente Schuh, 
5 Bekleidung, Automobil, Handschuh und Mdbel n^her erl^utert. Das erflndungsgemaHe 
Verfahren ist Jedoch nicht auf diese 5 Ledersegmente beschrSnkt; z.B. ist es gemaf^ 
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erfindungsgemaBen Verfahren ebenfalls moglich Taschenleder und ReptiKenleder fDr 
Accessoirs herzustellen. 

In den folgenden Artikelrezepturen sind alle Angaben in Teilen als Gewichtsteile zu 
verstehen. Alle Angaben beziehen sich auf Handelsware. Die Angaben bezQglich 
Farbstoff beziehen sich auf die Gesamtmenge an farbigen, organiscli-chemischen Be- 
standteilen, gegebenenfalls hersteliungbsedingt vorhandenen Salzen (Synthesesaize) 
und gegebenenfalls vorhandenen Stellmitteln. In den Artikelrezepturen wurden die fol- 
genden AbkOrzungen fClr die Chemlkallen des Wetendprozesses verwendet 



Hauptinhaltsstoffe der handelsQblichen Fettungsnnittel (F): 

F1: wassrige Emulsion von Pflanzenolen und sulfitierten Fischolen. 

F2: wassrige Zubereitung auf Basis des Natrlumsalzes eines anionsichen Vinylpoly- 

nnerisats und einem nichtionischen Tensid (ethoxylierte Olsaure). 
15 F3: wSssrige Zubereitung auf Basis modifizierter FettsSuren. 

F4: wassrige Zubereitung auf Basis synthetischer Die und PhosphorsSureestern e- 

thoxylierter Fettalkohole, enthaltend, Fettalkoholsulfonate und Butyldiglykol. 
F5: wassrige Zubereitung auf Basis bisulfitierter FischSle (Natriunnsalze) und den 

Hydrolysaten sulfochlorierter Paraffinole, ethoxiliertem Isotridecanol. 
20 F6: wassrige Zubereitung auf Basis der Natriumsaize sulfonierter pflanzllcher Ole 

und modifizierter synthetischer Ole und Polymer. 
F7: wgssrige Zubereitung auf Basis sulfatierter FettsSureester. 
F8: wassrige Zubereitung auf Basis von nichtionischen Tensiden, sulfitierten Olen 

(Natriumsalz). 

25 F9: Mischung von Tenslden auf Basis von Paraffinsulfonat, Alkylphosphat und Mo- 
noalkylsulfat in Form einer Zubereitung der Ammoniumsaize In Losungsmlt- 
tel/Wasser. 

Hauptinhaltsstoffe der handelsQblichen Hydrophobiermittel (H): 
30 HI : wassrige Zubereitung auf Basis von Paraffinen, funktionalisierten Polysiloxanen, 
N- Oleoylsarkosin-Na-Salz. 
H2: wassrige Zubereitung auf Basis von Paraffinen, modifizierten Silikonen, N- 

Oleoylsarkosin-Na-Salz 
H3: wassrige Zubereitung auf Basis von Paraffinen und anionischen Tensiden. 
35 H4 wassrige Zubereitung auf Basis von funktionalisierten Polysiloxanen und einem 
Emulgatorsystem 

H5: wSssrige Zubereitung auf Basis von modifiziertem Silikon mit einem Salz eines 
Vinylpolymeren. 

H6: wassrige Zubereitung auf Basis von funktionalisiertem Polysiloxan mit anioni- 
40 schen Tensiden. 

H7: wassrige Zubereitung auf Basis von funktionalisiertem Polysiloxan. 
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H8: wSssrlge Zubereitung auf Basis von ParafRnen und den Natriumsalzen anionf- 
scher Tenside. 

Der im folgenden bei den Nachgerbstoffen und bei den Hilfsmittein venA/endete Begriff 
5 "Mischung" kann sowohl bedeuten, dass die Mischung durch Vermischen der Kompo- 
nenten bei Raumtemperatur und Normaldruck als auch durch Mischen bei erhohten 
Temperaturen und DrQcken fOr einen kurzen bis langeren Zeitraum hergestellt wird. 

Hauptinhaltsstoffe der handelsQblichen Nachgerbstoffe (G): 
10 G1 : Kondensationsprodukt aus PhenolsulfonsSure, Formaldehyd und Anilln in Form 
des Natriumsalzes. 

G2: WSssrige Zubereitung des Natriumsalzes eines Kondensationsprodukt aus Phe- 

nolsulfonsaure, Formaldehyd und Anilln. 
G3: Wassrige Zubereitung einer Mischung eines Natrium-ZAmmoniumsaizes eines 
15 Kondensationsprodukts aus PhenolsuifonsSure, Formaldehyd, Melamin, Ham- 

stoff, und Anilin mit einem amphoteren Copolymerrsat auf Basis von Acrylsaure 

und elnem basischen Monomeren. 
G4: wassrige Zubereitung des Ammoniumsalzes eines Kondensationsprodukts von 

Phenol, Phenolsulfonsaure und Fomnaldehyd. 
20 G5: Natriumsalz eines Kondensationsprodukts auf Basis von Dihydroxydiphenylsul- 

fon, Phenolsulfonsaure, Hamstoff und Formaldehyd. 
G6: wassrige LOsung eines Natrium-ZAmmoniumsaizes eines Kondensationsprodukts 

auf Basis von Dihydroxydiphenylsulfon, Phenolsulfonsaure, Hamstoff und For- 
maldehyd. 

25 G7: hochmolekulares Kondensationsprodukt auf Basis von Dihydroxydiphenylsulfon, 
Phenolsulfonsaure, Hamstoff und Formaldehyd in Form des Natriumsalzes. 
G8: wassrige Zubereitung auf Basis einer Mischung des Natrium-ZAmmoniumsaizes 
eines niedermolekularen Kondensationsprodukt auf Basis von Dihydroxydiphe- 
nylsulfon, Hamstoff und Formaldehyd mit einem niedermolekularen Kondensati- 
30 onsprodukt aus Diphenylsulfon mit Formaldehyd. 

G9: Fettgerbstoff auf Basis eines modifizierten Paraffins (Ci6-C34-Alkyl-Sulfochlorid). 
GIG: wassrige Zubereitung auf Basis eines Copolymers von Acrylsaure mit Acrylnitril 
und einem Amin. 

G11: Mischung eines Naphthalinsulfonsaure-Melamin-Kondensats mit Hydroxy- 
35 methansulfonat und Hamstoff. 

G12: 24 gew.-%ige Losung von Glutardialdehyd in Wasser. 

G13: 50 gew*-%ige Ldsung von Glutardialdehyd in Wasser 

G14: wassrige, I5sungsmittelhaltige Zubereitung auf Basis eines aldehydbasierten 
polymeren Gerbmittels (Kondensationsprodukt von Formaldehyd und und Glu- 
40 tardialdehyd). 

G15: wassrige Zubereitung auf Basis eines Copolymers von Acrylsaure mit Acrylnitril. 
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G16: Wgissrige Zubereitung auf Basis einer niedermolekularen Polyacryls^ure (Mn < 
8000, Zahlenmittel). 

G17: Wassrige Zubereitung auf Basis einer hochmoiekularen Poiyacrylsaure (Mn > 
40000. Zaiilenmittel). 
5 G18: Wassrige Zubereitung auf Basis von Polymethactylsaure. 

G19: Wassrige Zubereitung eines Copolymeren aus IVIaleinsaure und Styrol 

G20: Chromsyntan (Mischung eines Kondensationsprodukts auf Basis eines aromati- 

sclien Oilgosulfons und einer Clirom-Zubereitung) 
G21: Tara. 
10 G22: l\/Iimosa. 
G23: Kastanie. 

G24; schwach maskierter Chromgerbstoff mit einenn Gehalt an CfaOa von 24 Gew.-% 

und einer Basiszitat von 40 %. 
G25: flQssige Zubereitung von Tetrakis(hydroxymetliyl)pliosphoniumchlorid und -suifat 
15 G26: 4,4-Dinnethyl-1 ,3-oxazolidin. 

G27: 1 -Aza-3,7-dioxybicyclo-5-etliyl[3.3.0]octan. 

G28: Mischung eines Poiykondensationsprodukts auf Basis von Hamstoff und Formal- 
dehyd mit einem Polykondensationsprodukt auf Basis von Plienoi und Formaldehyd. 
G29; 30 gew.-%ige wassrige Formaldehydlosung. 
20 G30: Mineralgerbstoffmiscliung auf Basis von Aluminiumhydroxid in einer Menge von 

14 Gew.-% (gereclinet als AI2O3) und 3 Gew.-% Cliromsaize (gereclinet als 

CraOa) 

HauptinhaltsstofTe der handelsQblichen Hilfmittei (HM): 

25 

HM1: Mischung von Hydroxymethansulfonat mit dem Natriumsalz eines Kondensati- 
onsprodukts aus Naphthalinsulfonsaure, Harnstoff und Formaldehyd. 
HM2: Mischung ethoxilierter Alkylamine (Cie-Cie). 

HM3: wassrige Zubereitung eines tellhydrolyslerten Poly-N-vinylformamid, schwach 
30 kationlsch. 

HM4: wassrige Zubereitung eines anionisch modifizierten Copolymerisats. 
HM5: Hydroxymethylierter Harnstoff. 

HM6: Mischung auf Bais aromatischer SulfonsSuren als Natriumsaize, Phenol, Formal- 
dehyd und Harnstoff. 

35 HM7: wassrige Zubereitung eines kationischen, aminogruppenhaltigen Polykonden- 
sats. 



40 



Die Bestimmung der Echtheiten erfolgte nach den folgenden, international anerkannten 
Normen: 
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SchweiKechtheit: in Aniehnung an Veslic C4260 
Waschechtheit: In Aniehnung an DIN EN ISO 15703 

MIgrationsechthelt: in Aniehnung an DIN EN ISO 15701, sowie durch 16 h Legem bei 
85 °C in einer Feuchte von 95 % unter ansonsten analogen Bedin- 
5 gungen zu DIN EN ISO 15701 

Reibechthelt: in Aniehnung an DIN EN ISO 105 - XI 2 (Crockmeter. Reibung mit 
Baumwollgewebe) sowie in Aniehnung an DIN EN ISO 1 1640 (Ves- 
lic, Reibung mit Filz) 
Maeser: in Aniehnung an ASTM D 2099 

10 Penetrometer: in Aniehnung an DIN EN ISO 5403 

Wasserdampfdurchlassigl^elt: in Aniehnung an DIN EN ISO 14268 
Dauerbiegefestigkeit: in Aniehnung an DIN EN ISO 5402 
StichausreiBversuch: in Aniehnung an DIN 5331 
Weiterreiliversuch: in Aniehnung an DIN EN ISO 3377 
15 Zugfestigkeit: in Aniehnung an DIN EN ISO 3376 



A Schuhoberlederrezepturen: 



Schuhoberlederrezeptur 1 : 

20 Ein Lederstuck von 100 Gewichtsteilen eines auf Qbliche Weise chromgegerbten 
Rindsleders der Falzstarke 2,0 mm wurde in einer Flotte aus 200 Teilen Wasser 10 
Minuten bei 35''C gewaschen und anschliei&end In einer aus 150 Teilen Wasser, 2 Tei- 
len Natriumformiat und 1 Teil Natriumacetat bestehenden Flotte 5 Minuten bei 40**C 
gewalkt, danach wurden 2 Teilen Natriumbicarbonat zugegeben und 10 Minuten bei 

25 40*^0 neutralisiert. Danach hatte die Ents§uerungsflotte einen pH-Wert von 7,3, Zur 
Entsauerungsflotte wurden 4,6 Telle Farbstoff 1e zugegeben und 30 Minuten bei pH 
6,8 und 40*^0 gefarbt. Durch portionsweise Zugabe von insgesamt 6 Teilen Natrium- 
carbonat wurde zur Fixierung der pH-Wert der Flotte zwischen 9,2 - 9,6 eingestellt und 
es wurde 60 Minuten lang bei 40''C gewalkt. Nach Flottenwechsel wurde zweimal mit 

30 jeweils 300 Teilen Wasser Insgesamt 30 Minuten tang gewaschen. In einer Flotte aus 
300 Teilen Wasser wurde durch portionsweise Zugabe von insgesamt 0,5 Teilen Amei- 
sensSure innerhalb von 30 Minuten ein pH von 6,5 eingestellt. 

Das derart gefarbte Leder wurde in einer frisch angesetzten Flotte aus 200 Teilen 
35 Wasser und 5 Teilen des fettenden und gerbenden Hydrophobiermittels H5 20 Minuten 
bei 40''C nachgegerbt. Durch Zusatz von 0,5 Teilen Ameisensaure wurde innerhalb 
von 20 Minuten ein pH-Wert von 5,0 eingestellt Mit 3 Teilen des Polymergerbstoffs 
G1 5 wurde 30 Minuten bei 40**C nachgegerbt. Anschlieliend versetzte man die Flotte 
mit einer Mischung aus 5 Teilen des Hydrophobiermittels H2 und 0,3 Teilen des Hilfs- 
40 mittels HM 4. Nach einer Walkzeit von weiteren 60 Minuten wird durch portionsweise 
Zugabe von insgesamt 2,5 Teilen Ameisensaure innerhalb von 60 Minuten auf einen 
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pH-Wert von 3,7 abgesaurt. In einer frisch angesetzten Flotte aus 150 Tellen Wasser 
und 0,5 Tellen Ameisensaure wurde 10 Minuten bei 30"'C gewalkt. Anschlleliend wurde 
durch Zusatz von 5 Teilen Chromgerbstoff G 24 90 Minuten nachchromiert. Man erhlelt 
einen pH-Wert von 3,6. Zum Schlufi wurde rwefmal in Jewells 300 Teilen Wasser je- 
5 weils 10 Minuten bei SO^'C gewaschen. 



Das so gefSrbt, nachgegerbt und hydrophobierte Leder wurde Qber Naclit auf Bock 
gelagert, anschlie&end ausgereckt, bei eO^'C 3 Minuten vakuumiert, Qber Nacht bei 
Raumtemperatur hangegetrocknet, konditloniert, gestollt und bei 60°C 2 Minuten vaku- 
10 unngetrocknet. 

Es wurde ein hydrohphobiertes Schuhoberleder mit ausgezeichneten Wasch-, 
SchweiB-, Migrations- und Reibechtheiten erhalten. In analoger Weise kann man ein 
mit einem der Farbstoffe der Beispiel la bis 59k gefarbtes Schufioberleder herstellen. 

15 

Schuhoberlederrezeptur 2: 

Ein LederstOck von 100 Gewichtsteilen eines auf Qbllche Wetse chromgegerbten 
Rindsleders der Falzstarke 2,0 mm wurde in einer Flotte aus 200 Teilen Wasser 10 
Minuten bei 35**C gewaschen und anschlieliend in einer aus 150 Teilen Wasser, 2 Tei- 

20 len Natriumformiat und 1 Teil Natriumacetat bestehenden Flotte 5 Minuten bei 40°C 
gewalkt, danach wurden 2 Teilen Natriumbicarbonat zugegeben und 10 Minuten bei 
40*^0 neutralisiert. Danach hatte die EntsSuerungsflotte einen pH-Wert von 7,3. Zur 
EntsSuerungflotte wurden 7,5 Teile Farbstoff 2f zugegeben und 30 Minuten bei pH 6,8 
und 40''C gefarbt. Durch portionsweise Zugabe von insgesamt 8 Teilen Natriumcarbo- 

25 nat wurde zur Fixierung der pH-Wert der Flotte zwischen 9,2 - 9,6 eingestellt und 60 
Minuten lang bei 40**C gewalkt. Nach Flottenwechsel wurde zweimal mit jeweils 300 
Teilen Wasser insgesamt 30 Minuten lang gewaschen. In einer Flotte aus 300 Teilen 
Wasser wurde durch portionsweise Zugabe von insgesamt 0.5 Teilen Amelsensaure 
innerhalb von 30 Minuten ein pH von 6,5 eingestellt. 

30 

Das derart gefarbte Leder wurde in einer frisch angeset2:ten Flotte aus 200 Teilen 
Wasser und 5 Teilen des fettenden und gerbenden Hydrophobiermlttels H5 20 Minuten 
bei 40''C nachgegerbt. Durch Zusatz von 0,5 Teilen Ameisensaure wurde innerhalb 
von 20 Minuten ein pH-Wert von 5,0 eingestellt. Mit 3 Teilen des Polymergerbstoffs 

35 . G15 wurde 20 Minuten bei 40*^0 nachgegeriDt. Danach wurden zur Flotte 5 Teile Nach- 
gerbstoff G1 zugegeben und weitere 30 Minuten gewalkt. Anschlieliend versetzte man 
die Flotte mit einer Mischung aus 6 Teilen des Hydrophobiermlttels H2 und 0,3 Tellen 
des Hilfsmittels HM4. Nach einer Walkzeit von welteren 60 Minuten wird durch porti- 
onsweise Zugabe von insgesamt 2,5 Teilen Ameisensaure innerhalb von 60 Minuten 

40 auf einen pH-Wert von 3,6 abgesaurt. In einer frisch angesetzten Flotte aus 150 Teilen 
Wasser und 0,5 Teilen Ameisensaure wurde 10 Minuten bei 30*^0 gewalkt. Anschlie- 
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Bend wurde durch Zusatz von 5 Teilen Chromgerbstoff G24 90 Minuten nachchromiert. 
Man erhielt einen pH-Wert von 3,6. Zum SchluB wurde zweimal in jeweils 300 Teilen 
Wasser jeweils 10 Minuten bei SO^'C gewasclien, 

5 Das so gefarbte, nachgegerbte und fiydrophobierte Leder wurde uber Naclit Qber Bock 
gelagert. ansclilieBend ausgerecl<t, bei GO^'C 3 Minuten valcuumiert, uber Naclit bei 
Raumtemperatur hangegetroclcnet, Iconditioniert, gestollt und bei eO^'C 2 Minuten val<u- 
umgetrocknet 

10 Es wurde ein hydrophobiertes Schulioberleder mit ausgezeichneten Wasch-, Schweili- 
. Migrations- und Reibeclitheiten erhalten. 

In analoger Weise kann man ein mit einem der Farbstoffe der Beispiel la bis 59k ge- 
farbtes, liydrophobiertes Schulioberleder herstellen. 

15 

Schulioberlederrezeptur 3: 

Ein LederstUck von 100 Gewichtsteilen eines auf Qbliche Weise chromgegerbten 
Rindsleders der Falzstarke 2,0 mm wurde in einer Flotte aus 200 Teilen Wasser 10 
Minuten bei 35*^0 gewasclien und anschlieliend in einer aus 150 Teilen Wasser, 2 Tei- 

20 len Natriumformiat und 1 Teil Natriumacetat bestehenden Flotte 5 Minuten bei 40*^0 
gewalkt, danach wurden 2 Teilen Natriumbicarbonat zugegeben und 1 0 Minuten bei 
40^*0 neutralisiert. Danach hatte die Entsduerungsflotte einen pH-Wert von 7,3. Zur 
Entsduerungflotte wurden 5,1 Teile FarbstofF 3 zugegeben und 30 Minuten bei pH 6,8 
und 40''C gefarbt. Durch portionsweise Zugabe von insgesamt 6 Teilen Natriumcarbo- 

25 nat wurde zur Fixierung der pH-Wert der Flotte zwischen 9,2 - 9,6 eingestellt und es 
wurde 60 Minuten lang bei 40''C gewalkt. Nach Flottenwechsel wurde zweimal mit je- 
weils 300 Teilen Wasser insgesamt 30 Minuten lang gewaschen. In einer Flotte aus 
300 Teilen Wasser wurde durch portionsweise Zugabe von insgesamt 0,5 Teilen Amel- 
sensSure innerhalb von 30 Minuten ein pH von 6,5 eingestellt. 

30 

Das derart gefarbte Leder wurde in einer frisch angesetzten Flotte aus 200 Teilen 
Wasser und 5 Teilen des fettenden und gerbenden Hydrophobiermittels H5 20 Minuten 
bei 40°C nachgegerbt. Durch Zusatz von 0,5 Teilen Ameisensaure wurde innerhalb 
von 20 Minuten ein pH-Wert von 5,0 eingestellt Mit 3 Teilen des Polymergerbstoffs 

35 G15 wurde 20 Minuten bei 40**C nachgegerbt. Danach wurden zur Flotte 5 Teile Nach- 
gerbstoff G1 1 zugegeben und weitere 30 Minuten gewalkt. Anschlieliend versetzte 
man die Flotte mit einer Mischung aus 6 Teilen des Hydrophobiermittels H2 und 0,3 
Teilen des Hilfsmittels HM4. Nach einer Walkzeit von weiteren 60 Minuten wird durch 
portionsweise Zugabe von insgesamt 2,5 Teilen AmeisensSure innerhalb von 60 Minu- 

40 ten auf einen pH-Wert von 3,6 abgesaurt. In einer frisch angesetzten Flotte aus 150 
Teilen Wasser und 0,5 Teilen Ameisensaure wurde 10 Minuten bei 30X gewalkt. An- 
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schlieliend wurde dutch Zusatz von 5 Teilen Chromgerbstoff G24 90 Minuten nachch- 
romiert. Man erhielt einen pH-Wert von 3,7. Zum Schluli wurde zweimal in jewells 300 
Teilen Wasser jeweils 10 Minuten bei 30*'C gewaschen. 

5 Das so gefarbte. nachgegerbte und liydrophobierte Leder wurde uber Nacht uber Bock 
gelagert, anschlieliend ausgereckt, bei 60X 3 Minuten vakuumiert, Qber Nacht bei 
Raumtemperatur hangegetrocknet, konditioniert. gestollt und bei BO^'C 2 Minuten vaku- 
umgetrocknet. 

10 Es wurde ein hydrohphobiertes Schuhoberleder mit ausgezeichneten Wasch-, 

Schwei(i-, Migrations- und Reibechthelten erhalten. In analoger Weise kann man ein 
mit einem der Farbstoffe der Beispiel la bis 59k gefarbtes, hydrophoblertes Schuh- 
oberleder herstellen. 

1 5 Schuhoberlederrezeptur 4: 

Ein Lederstuck von 100 Gewichtsteiten eines auf ubilche Weise organisch gegerbten 
Rindsleders der FalzstSrke 1 ,3 - 1.4 mm wurde In einer Flotte aus 300 Teilen Wasser 
15 Minuten bei 30''C gewaschen und anschlieliend in einer aus 100 Teilen Wasser und 
1,5 Teilen Natriumformiat bestehenden Flotte 10 Minuten bei SS^'C gewalkt. Die Flotte 

20 hatte einen pH-Wert von 4,2 - 4,6. Zur Flotte wurden 8,5 Teile Farbstoff 4d zugegeben 
und 60 Minuten bei pH 5,5 und 35''C gefarbt. Durch portionsweise Zugabe von insge- 
samt 3 Teilen Natriumbicarbonat wurde Innerhalb von 20 Minuten ein pH-Wert von 7,3 
- 7,8 elngestellt Zur Flxierung wurde der pH-Wert der Flotte durch portionsweise Zu- 
gabe von insgesamt 8 Teilen Natriumcarbonat zwischen 9,2 - 9,6 elngestellt und 60 

25 Minuten lang bei 35**C gewalkt. Nach Flottenwechsel wurde zweimal mit jewells 300 
Teilen Wasser und 1,5 Teilen HM3 insgesamt 50 Minuten lang bei 40''C gewaschen. In 
einer Flotte aus 200 Teilen Wasser wurde durch portionsweise Zugabe von insgesamt 
2 Teilen Ameisensaure innerhalb von 70 Minuten bei 40**C ein pH von 4.3-4.6 elnge- 
stellt. 

30 

Das derart gefarbte Leder wurde in einer frisch angesetzten Flotte aus 100 Teilen 
Wasser, 6 Teilen Polymergerbstoff 018 und 1,5 Teilen des Fettungsmittels F6 30 Mi- 
nuten bei 35'C nachgegerbt. Nach Zugabe von 10 Teilen Nachgerbstoff G18 und einer 
Walkzeit von 60 Minuten wurden zur Ausgerbung 10 Teile Vegetabilgerbstoff G22 und 
35 10 Teile NachgertDstoff G4 zugegeben und 60 Minuten bei 35**C gewalkt. Zur Flotte 
wurden 5,5 Teile Fettungsmittel F6 zugegeben und 90 Minuten bei 35''C gefettet Zur 
Flxierung des Fettungsmittels wurde nach Zugabe von 100 Teile 40''C heiHem Wasser 
und einer Walkzeit von 20 Minuten innerhalb von 50 Minuten durch Zugabe von Amei- 
sensdure ein pH-Wert von 3.5 elngestellt. Anschlieliend wird 15 Minuten lang gespUlt. 

40 
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Das so gefarbte, nachgegerbte und gefettete Leder wurde uber Nacht Qber Bock gela- 
gert, anschlieBend ausgereckt, bei 45*'C 4 Minuten vakuumiert, Qber Nacht bei Raum- 
temperatur h§ngegetrocknet, konditloniert, gestollt und vakuumgetrocknet. 

5 Es wurde ein wetwhite Schuhoberleder mit ausgezeichneten Wasch-, SchweiR-, Migra- 
tions- und Reibeciitheiten eriialten. In analoger Weise kann man ein mit einem der 
Farbstoffe der Beispiel 1a bis 59k gefdrbtes, wetwhite Schuhoberleder herstellen. 

Schuhoberlederrezeptur 5: 

10 Ein LederstQck von 100 Gewichtsteilen eines auf ubiiche Weise organisch gegerbten 
Rindsleders der Falzstarke 1.3-1.4 mm wurde in einer Flotte aus 300 Teilen Wasser 
15 Minuten bei SC'C gewaschen und anschlieBend in einer aus 100 Teilen Wasser und 
1,5 Teilen Natriumformiat bestehenden Flotte 10 Minuten bei 35**C gewalkt. Die Flotte 
hatte einen pH-Wert von 4,2 - 4,6. Zur Flotte wurden 10 Telle Farbstoff 5b zugegeben 

15 und 60 Minuten bei pH 5.5 und 35''C gefdrbt. Durch portionsweise Zugabe von insge- 
samt 3 Teilen Natriumbicarbonat wurde innerhalb von 20 Minuten ein pH-Wert von 7,3 
- 7,8 eingestellt. Zur Fixierung wurde der pH-Wert der Flotte durch portionsweise Zu- 
gabe von insgesamt 9 Teilen Natriumcarbonat zwischen 9,2 - 9,6 eingestellt und 60 
Minuten lang bei 35**C gewalkt. Nach Flottenwechsel wurde dreimal mit jeweiis 300 

20 Teilen Wasser insgesamt 60 Minuten lang bei 40**C gewaschen . In einer Flotte aus 
200 Teilen Wasser wurde durch portionsweise Zugabe von insgesamt 2 Teilen Amei- 
sensSure innerhalb von 70 Minuten bei 40^*0 ein pH von 4.3-4.6 eingestellt. 

Das derart gefdrbte Leder wurde in einer frisch angesetzten Flotte aus 100 Teilen 
25 Wasser, 6 Teilen Polymergerbstoff G18 und 1,5 Teilen Fettungsmittel F6 30 Minuten 
bei 35''C nachgegerbt. Nach Zugabe von 10 Teilen Nachgerbstoff G18 und einer Walk- 
zeit von 60 Minuten wurden zur Ausgerbung 10 Teile Vegetabilgerbstoff G22 und 10 
Teile Nachgerbstoff G4 zugegeben und 60 Minuten bei 35'*C gewalkt. Zur Flotte wur- 
den 5,5 Teile Fettungsmittel F6 zugegeben und 90 Minuten bei 35'*C gefettet. Zur Fi- 
30 xlerung des Fettungsmittels wurde nach Zugabe von 100 Teilen 40''C heiliem Wasser 
und einer Walkzeit von 20 Minuten innerhalb von 50 Minuten durch Zugabe von Amei- 
sensaure ein pl-l-Wert von 3.5 eingestellt. Anschliedend wird 15 Minuten lang gespQIt 

Das so gefarbte, nachgegerbte und gefettete Leder wurde Qber Nacht Ober Bock gela- 
35 gert, anschlieliend ausgereckt, bei 45**C 4 Minuten vakuumiert, uber Nacht bei Raum- 
temperatur hangegetrocknet, konditloniert, gestollt und vakuumgetrocknet 

Es wurde ein wetwhite Schuhoberleder mit ausgezeichneten Wasch-, SchweiB-, Migra- 
tions- und Reibechtheiten erhalten. In analoger Weise kann man ein mit einem der 
40 Farbstoffe der Beispiel la bis 59k gef§rbtes wetwhite Schuhoberleder herstellen. 
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Schuhoberlederrezeptur 6: 

Ein LederstQck von 100 Gewichtsteilen eines auf Obliche Welse chromgegerbten 
Rindsleders der Falzstarke 1,8 mm wurde in einer Flotte aus 200 Teilen Wasser 10 
Minuten bei 35°C gewaschen und anschliefiend in einer aus 150 Teilen Wasser und 
5 1 .5 Teilen Natriumformiat bestehenden Flotte 5 Minuten bei 40^*0 gewalkt, danach 
wurden 1,5 Teilen Natriumblcarbonat zugegeben und 10 Minuten be! 40^*0 neutralisiert. 
Nach Zugaben von weiteren 1,5 Teilen Natriumbicarbonat und 3 Teilen HM4 wurde 
weitere 15 Minuten gewalkt. Danach hatte die Entsauerungsfiotte einen pH-Wert von 
7,6. Zur EntsSuerungflotte wurden 9 Telle Farbstoff 6g gegeben und 90 Minuten bei pH 

10 7,2 und 40''C gefSrbt. Durch portionsweise Zugabe von insgesamt 8 Teilen Natrium- 
carbonat wurde zur Fixierung der pH-Wert der Flotte zwischen 9,3 - 9,9 eingestellt und 
60 Minuten lang bei 40**C gewalkt. Nach Flottenwechsel wurde dreimal mit jeweils 300 
Teilen Wasser insgesamt 60 Minuten lang gewaschen. In einer Flotte aus 200 Teilen 
Wasser wurde durch portionsweise Zugabe von insgesamt 2 Teilen Ameisensaure 

15 innerhalb von 60 Minuten eIn pH von 4,5 eingestellt 

Das derart gefarbte Leder wurde in einer frisch angesetzten Flotte aus 80 Teilen Was- 
ser und 4 Teilen Polymergerbstoff G15 30 Minuten bei 45''C nachgegerbt. Nach Zusatz 
von 5 Teilen Vegetabilgerbstoff G22 und 3 Teilen Harzgerbstoff G1 1 wurden weitere 40 

20 Minuten gewalkt. Anschliefiend versetzte man zur Fettung die Flotte mit einer Mi- 

schung aus 6 Teilen des Hydrophobiermittels HI und 0.4 Teilen des Hllfsmittels HM4. 
Nach einer Walkzeit von weiteren 90 Minuten wurden 70 Telle 60*'G hei&es Wasser 
zugesetzt, 10 Minuten gewalkt und anschliefiend durch portionsweise Zugabe von ins- 
gesamt 5 Teilen AmeisensSure Innerhalb von 60 Minuten auf eInen pH-Wert von 3,4 

25 abgesaurt. 

Nach einer 10 minOtigen Wasche mit 200 Teilen Wasser bei 30^*0 wurde in einer frisch 
angesetzten Flotte aus 200 Teilen Wasser. 1 Teil Hydrophoblermittel H6 und 0,2 Teilen 
Hilfsmittel H4 20 Minuten bei 30''C gewalkt. AnschlieBend wurde durch Zusatz von 4 
Teilen Chromgerbstoff G 24 Qber Nacht nachchromiert. Der Flotten pH-Wert betrug 
30 3,4. Zum Schlull wurde zweimal in Jewells 200 Teilen Wasser jeweils 10 Minuten bei 
30°C gewaschen. 

Das so gefarbte, nachgegerbte und hydrophobierte Leder wurde Qber Nacht Qber Bock 
gelagert, anschliefiend ausgereckt, bei SO'C 6 Minuten vakuumiert, Qber Nacht bei 
35 Raumtemperatur hangegetrocknet. konditioniert, gestollt und bei 50*'C 2 Minuten vaku- 
umgetrocknet 

Es wurde ein hydrohphobiertes Schuhoberleder mit ausgezeichneten Wasch-, 
Schweid-, Migrations- und Reibechtheiten erhalten. In analoger Weise kann man ein 
40 mit einem der Farbstoffe der Beispiel la bis 59k gefarbtes, hydrophobiertes Schuh- 
oberleder herstellen. 



wo 2005/040490 



PCT/EP2004/012231 



165 

Schuhoberlederrezeptur 7: 

Ein Lederstuck von 100 Gewichtsteilen eines auf ubilche Weise chromgegerbten 
Rindsleders der Falzstarke 1 ,8 mm wurde in einer Flotte aus 200 Teilen Wasser 10 
5 Minuten bei SS'^C gewaschen und anschlieftend in eIner aus 150 Teilen Wasser und 
1,5 Teilen Natriumformiat bestehenden Flotte 5 Minuten bei 40^*0 gewalkt, danach 
wurden 1.5 Teilen Natriumbicarbonat zugegeben und 10 Minuten bei 40**C neutralisiert. 
Nach Zugaben von weiteren 1 ,5 Teilen Natriumbicarbonat und 3 Teilen HM4 wurde 
weitere 15 Minuten gewalkt. Danach hatte die EntsSuerungsflotte einen pH-Wert von 

1 0 7,6. Zur Entsauerungflotte wurden 1 1 ,5 Telle Farbstoff 7 zugegeben und 90 Minuten 
bei pH 7,2 und 40X gefarbt. Durch portionsweise Zugabe von insgesamt 10 Teilen 
Natriumcarbonat wurde zur Fixierung der pH-Wert der Flotte zwischen 9,3 - 9,9 einge- 
stellt und 60 Minuten lang bei 40°C gewalkt. Nach Flottenwechsel wurde dreimal mit 
jeweils 300 Teilen Wasser insgesamt 60 Minuten lang gewaschen. In einer Flotte aus 

15 200 Teilen Wasser wurde durch portionsweise Zugabe von insgesamt 2 Teilen Amei- 
sensSure innerhalb von 60 Minuten ein pH von 4,6 eingestellt. 

Das derart gefarbte Leder wurde in einer frisch angesetzten Flotte aus 80 Teilen Was- 
ser und 4 Teilen Polymergerbstoff G15 30 Minuten bei 45''C nachgegerbt. Nach Zusatz 

20 von 5 Teilen Vegetabilgerbstoff G22 und 3 Teilen Harzgerbstoff G1 1 wurden weitere 40 
Minuten gewalkt. Anschliefiend versetzte man zur Fettung die Flotte mit einer Mi- 
schung aus 6 Teilen des Hydrophobiermitteis HI und 0,4 Teilen des Hilfsmittels HM4. 
Nach einer Walkzeit von weiteren 90 Minuten wurden 70 Telle 60''C heifSes Wasser 
zugesetzt, 10 Minuten gewalkt und anschlie&end durch portionsweise Zugabe von ins- 

25 gesamt 5 Teilen AmeisensSure innerhalb von 60 Minuten auf einen pH-Wert von 3,3 
abgesaurt. 

Nach einer 10 minOtigen Wasche mit 200 Teilen Wasser bei SO^^C wurde in einer frisch 
angesetzten Flotte aus 100 Teilen Wasser und 3 Teilen Nachgerbstoff G24 liber Nacht 
bei 30''C umgeladen. Nach einer 10 minUtigen WSsche in 200 Teilen Wasser bei 30X 
30 wurde In einer frisch angesetzten Flotte aus 100 Teilen Wasser und 2 Teilen 

Hydrophobiemiittei H6 20 Minuten bei 30°C gewalkt. Anschliefiend wurde durch Zusatz 
von 3 Teilen Chromgerbstoff G 24 90 Minuten lang fixlert. Der Flotten pH-Wert betrug 
3,4. Zum Schlufl wurde zweimal in jeweils 200 Teilen Wasser jeweils 10 Minuten bet 
30*^0 gewaschen. 

35 

Das so gefarbte. nachgegerbte und hydrophobierte Leder wurde Qber Nacht Qber Bock 
gelagert, anschliefiend ausgereckt, bei 50*'C 6 Minuten vakuumiert, Qber Nacht bei 
Raumtemperatur h§ngegetrocknet, konditioniert, gestollt und bei 50*'C 2 Minuten vaku- 
umgetrocknet. 



40 



wo 2005/040490 



PCT/EP2004/012231 



166 

Es wojrde ein hydrophobiertes Schuhoberleder mit ausgezeichneten Wasch-, Schwelfi- 
, Migrations- und Reibechtheiten erhalten. In analoger Weise kann man ein mit einem 
der Farbstoffe der Beispiel 1a bis 591^ gefSrbtes, hydrophobiertes Schuhoberleder her- 
stellen. 

5 

Schuhoberlederrezeptur 8: 

Ein Lederstuck von 100 Gewichtsteilen eines auf Qbliche Weise chromgegerbten 
Rindsleders der Falzstarke 1,8 mm wurde in einer Flotte aus 200 Teilen Wasser 10 
l\/linuten bei 35°C gewaschen und anschlieflend in einer aus 100 Teilen Wasser und 

10 1,5 Teilen Natriumformiat bestehenden Flotte 5 Minuten bei 40'*C gewalkt, danach 
wurden innerhalb von 20 Minuten portionsweise insgesamt 3 Telle Natriumbicarbonat 
zugegeben und ein Neutralisations-pH-Wert von 7.7 erreicht. Nach Zugabe von 1 ,5 
Teilen HM2 wurde 5 Minuten bei 40''C gewalkt und anschlieliend zur Ents§uerungflotte 
6,5 Teile Farbstoff 8 zugegeben und 40 Minuten bei pH 7,5 und 40*^0 gefarbt. Durch 

15 portionsweise Zugabe von insgesamt 7,1 Teilen Natriumcarbonat wurde zur Fixierung 
der pH-Wert der Flotte zwischen 9,2 - 9,6 eingestellt und bei 40^*0 90 Minuten lang 
gewalkt. Nach Flottenwechsel wurde dreimal mit Jewells 300 Teilen Wasser insgesamt 
60 Minuten lang gewaschen. In einer Flotte aus 200 Teilen Wasser wurde durch porti- 
onsweise Zugabe von insgesamt 2 Teilen AmeisensSure Innerhalb von 90 Minuten ein 

20 pH von 4,3 eingestellt. 

Das derart gefarbte Leder wurde in einer frisch angesetzten Flotte aus 80 Teilen Was- 
ser und 3 Teilen Polymergerbstoff G15 bei 45*0 40 Minuten nachgegerbt. Durch Zu- 
satz von 3 Teilen Nachgerbstoff G1, 3 Teilen Vegetabilgerbstoff G22 und 3 Teilen 

25 Harzgerbstoff Gil wurde 60 Minuten bei 45*'C nachgegerbt. Nach Zugabe von 70 Tei- 
len eO'^C heiBem Wasser wurde 20 Minuten bei 60*0 gewalkt und nach Zugabe von 
2,5 Teilen Fettungsmittel F7 und 2,5 Teilen Fettungsmittel F4 60 Minuten bei eO'^C ge- 
fettet. Durch portionsweise Zugabe von insgesamt 4 Teilen AmeisensSure wurde in- 
nerhalb von 60 Minuten auf einen pH-Wert von 3,5 abgesauert, 

30 Anschlieliend wurde 15 Minuten lang gespult 

Das so gefarbt, nachgegerbt und gefettete Leder wurde Qber Nacht auf Bock gelagert, 
anschlieliend ausgereckt, bei eO^'C 2 Minuten vakuumiert, Qber Nacht bei Raumtempe- 
ratur hdngegetrocknet, kondttioniert, gestollt und bei QO'^C 2 Minuten vakuumgetrock- 
35 net. 

Es wurde ein Schuhoberleder mit ausgezeichneten Wasch-, SchweiH-. Migrations- und 
Reibechtheiten erhalten. In analoger Weise kann man ein mit einem der Farbstoffe der 
Beispiel la bis 59k gefSrbtes Schuhoberleder herstellen. 

40 

Schuhoberlederrezeptur 9: 
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Ein LederstQck von 100 Gewichtsteilen eines auf Qbliche Weise chromgegerbten 
Rindsleders der FalzstSrke 1 ,8 mm wurde in einer Flotte aus 200 Teilen Wasser 10 
Minuten bei 35**C gewaschen und anschlieliend in einer aus 100 Teilen Wasser und 
1 ,5 Teilen Natriumformiat bestelienden Flotte 5 Minuten bei 40**C gewalkt, danacii 
5 wurden innerhalb von 20 Minuten portionsweise insgesamt 3 Teilen Natriumbicarbonat 
zugegeben und ein Neutralisations-pH-Wert von 7.7 erreicht Nach Zugabe von 1,5 
Teilen HM2 wurde 5 Minuten bei 40°C gewall<t und anschlieliend zur Entsauerungs- 
flotte 4 Telle Farbstoff 9b zugegeben und 40 Minuten bei pH 7,5 und 40^*0 gefarbt 
Durch portionsweise Zugabe von insgesamt 5 Teilen Natrlumcarbonat wurde zur Flxie- 
10 rung der pH-Wert der Flotte zwischen 9,2 - 9,6 eingestellt und bei 40*C 90 Minuten 

lang gewalkt Nach Flottenwechsel wurde dreimal mit Jewells 300 Teilen Wasser insge- 
samt 60 Minuten lang gewaschen. In einer Flotte aus 200 Teilen Wasser wurde durch 
portionsweise Zugabe von insgesamt 2 Teilen Ameisensaure innerhalb von 90 Minuten 
ein pH von 4,3 eingestellt. 

15 

Das derart gefSrbte Leder wurde in einer frisch angesetzten Flotte aus 80 Teilen Was- 
ser und 3 Teilen Polymergerbstoff G17 bei 45**C 40 Minuten nachgegerbt. Durch Zu- 
satz von 3 Teilen Nachgerbstoff G7, 2 Teilen Vegetabilgerbstoff G22, 2 Teilen Vegeta- 
bilgerbstoff G23 und 3 Teilen Harzgerbstoff G1 1 wurde 60 Minuten bei 45*^0 nachge- 
20 ' gerbt. Nach Zugabe von 70 Teilen 60°C heidem Wasser wurde 20 Minuten bei OO^'C 
gewalkt und nach Zugabe von 2,5 Teilen Fettungsmittel F7 und 2,5 Teilen Fettungsmit- 
tel F4 60 Minuten bei 60°C gefettet. Durch portionsweise Zugabe von insgesamt 4 Tei- 
len Ameisensaure wurde innerhalb von 60 Minuten auf einen pH-Wert von 3,5 abge- 
sSuert. AnschlieKend wurde 15 Minuten gespQIt. 

25 

Das so gefarbt, nachgegerbt und gefettete Leder wurde Qber Nacht auf Bock gelagert, 
anschliefSend ausgereckt, bei 60**C 2 Minuten vakuumiert, uber Nacht bei Raumtempe- 
ratur hangegetrocknet, konditioniert, gestollt und bei 60''C 2 Minuten vakuumgetrock- 
net. 

30 

Es wurde ein Schuhoberleder mit ausgezeichneten Wasch-, SchweifS-, Migrations- und 
Reibechtheiten erhalten. In analoger Weise kann man ein mit einem der Farbstoffe der 
Beispiel la bis 59k gefSrbtes Schuhoberleder herstellen. 

35 Schuhoberlederrezeptur 10: 

Ein LederstQck von 100 Gewichtsteilen eines auf ubiiche Weise chromgegerbten 
Rindsleders der Falzstdrke 1 ,8 mm wurde In einer Flotte aus 200 Teilen Wasser 10 
Minuten bei 35*'C gewaschen und anschlieflend in einer aus 100 Teilen Wasser und 
1,5 Teilen Natriumformiat bestehenden Flotte 5 Minuten bei 40*^0 gewalkt, danach 

40 wurden innerhalb von 20 Minuten portionsweise insgesamt 3 Telle Natriumbicarbonat 
zugegeben und ein Neutralisations-pH-Wert von 7.7 erreicht. Nach Zugabe yon 1 ,5 
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Teifen HM2 wurde 5 Minuten bei 40''C gewalkt und anschlieRend zur EntsSuerungs- 
flotte 6,9 Telle Farbstoff 10 zugegeben und 40 Minuten bel pH 7,5 und 40*^0 gefSrbt 
Durch portionsweise Zugabe von insgesamt 7,2 Tellen Natriunncarbonat wurde zur 
Fixierung der pH-Wert der Flotte zwischen 9,2 - 9,6 eingestellt und bei 40**C 90 Minu- 
5 ten lang gewalkt. Nach Flottenwechsel wurde dreimal mit jeweils 300 Teilen Wasser 
insgesamt 60 Minuten lang gewaschen. In einer Flotte aus 200 Teilen Wasser wurde 
durch portionsweise Zugabe von Insgesamt 2 Teilen Ameisensaure innerhalb von 90 
Minuten ein pH von 4,3 eingestellt. 

1 0 Das derart gefarbte Leder wurde in einer frisch angesetzten Flotte aus 80 Teilen Was- 
ser und 5 Teilen Polymergerbstoff G18 bei 45*^0 40 Minuten nachgegerbt Durch Zu- 
satz von 3 Teilen Nachgerbstoff G1 . 2 Teilen Vegetabilgerbstoff G22 und 4 Teilen Po- 
lymergerbstoff G10 wurde 60 Minuten bei 45*'C nachgegerbt. Nach Zugabe von 70 
Teilen dO°C heiUem Wasser wurde 20 Minuten bei eO^'C gewalkt und nach Zugabe von 

15 4,5 Teilen Fettungsmittel F5 und 0,5 Teilen Fettungsmittel F8 60 Minuten bel eo^'C ge- 
fettet. Durch portionsweise Zugabe von insgesamt 4 Teilen Ameisensaure wurde in- 
nerhalb von 60 Minuten auf einen pH-Wert von 3,5 abgesSuert. Anschlie&end wurde 
15 Minuten kalt gespQIt. 

20 Das so gefarbt, nachgegerbt und gefettete Leder wurde Qber Nacht auf Bock gelagert, 
anschlieliend ausgereckt, bei OO^'C 2 Minuten vakuumiert, uber Nacht bei Raumtempe- 
ratur hangegetrocknet, konditioniert, gestollt und bei OO'^C 2 Minuten vakuumgetrock- 
net. 

25 Es wurde eIn Schuhoberleder mIt ausgezeichneten Wasch-, SchwelS-, Migrations- und 
Relbechtheiten erhalten- In analoger Weise kann man ein mit einem der Farbstoffe der 
Beisplel 1a bis 59k gefarbtes Schuhoberleder herstellen. 

Schuhoberlederrezeptur 1 1 : 

30 Ein LederstOck von 100 Gewichtsteilen efnes auf Qbliche Weise chromgegerbten 
RIndsleders der Falzstarke 1,8 mm wurde In einer Flotte aus 200 Teilen Wasser 10 
Minuten bei 35''C gewaschen und anschlie&end in einer aus 100 Teilen Wasser und 
1,5 Teilen Natriumformiat bestehenden Flotte 5 Minuten bei 40^*0 gewalkt, danach 
wurden innerhalb von 20 Minuten portionsweise insgesamt 3 Teile Natriumbicarbonat 

35 zugegeben und ein Neutralisations-pH-Wert von 7.7 erreicht. Nach Zugabe von 1 ,5 
Teilen HM2 wurde 5 Minuten bei 40*^0 gewalkt und anschlieftend zur EntsSuerungs- 
flotte 9 Telle Farbstoff lib zugegeben und 40 Minuten bel pH 7.5 und 40*'C gefarbt 
Durch portionsweise Zugabe von insgesamt 9,5 Teilen Natriumcarbonat wurde zur 
Fixierung der pH-Wert der Flotte zwischen 9,2 - 9,6 eingestellt und bei 40''C 90 Minu- 

40 ten lang gewalkt. Nach Flottenwechsel wurde dreimal mit jeweils 300 Teilen Wasser 
Insgesamt 60 Minuten lang gewaschen. In einer Flotte aus 200 Teilen Wasser wurde 
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durch portionsweise Zugabe von insgesamt 2 Tellen Ameisensaure innerhalb von 90 
MInuten ein pH von 4,3 eingestellt. 

Das derart gefarbte Leder wurde in einer frisch angesetzten Flotte aus 80 Teilen Was- 
5 ser, 1 ,5 Nachgerbstoff G13 und 2.5 Teilen Polymergerbstoff G16 bei 45*^0 40 Minuten 
nachgegerbt Durch Zusatz von 3 Teilen Nachgerbstoff G1, 3 Teilen Vegetabilgerbstoff 
G22 und 3 Teilen Harzgerbstoff G1 1 wurde 60 Minuten bei 45*'C nachgegerbt Nach 
Zugabe von 70 Teilen SO'^C heiliem Wasser wurde 20 Minuten bei 60^*0 gewalkt und 
nach Zugabe von 4,5 Teilen Fettungsmittel F5 und 0,5 Teilen Fettungsmittel F8 60 Mi- 
10 nuten bei 60°C gefettet. Durch portionsweise Zugabe von insgesamt 4 Teilen Amei- 
sensaure wurde innerhalb von 60 Minuten auf einen pH-Wert von 3,5 abgesSuert. An- 
schlieBend wurde 15 Minuten kalt gespQIt. 

Das so gefarbt, nachgegerbt und gefettete Leder wurde Qber Nacht auf Bock gelagert, 
15 anschlieftend ausgereckt, bei 60**C 2 Minuten vakuumiert, Qber Nacht bei Raumtempe- 
ratur h§ngegetrocknet, konditioniert, gestollt und bei eO^'C 2 Minuten vakuumgetrock- 
net 

Es wurde ein Schuhoberleder mit ausgezeichneten Wasch-, SchweiB-, Migrations- und 
20 Reibechtheiten erhalten. In analoger Weise kann man ein mit einem der Farbstoffe der 
Beispiel 1a bis 59k gefarbtes Schuhoberleder herstellen. 

Schuhoberiederrezeptur 12: 

Ein LederstOck von 100 Gewichtsteilen eines auf Qbliche Weise chromgegerbten 
25 Rindsleders der Falzstarke 1 ,8 mm wurde in einer Flotte aus 200 Teilen Wasser 10 
Minuten bei 35*'C gewaschen und anschlieliend in einer aus 100 Teilen Wasser und 
1 ,5 Teilen Natriumformiat bestehenden Flotte 5 Minuten bei 40°C gewalkt, danach 
wurden innerhalb von 20 Minuten portionsweise insgesamt 3 Teilen Natriumbicarbonat 
zugegeben und ein Neutrallsations-pH-Wert von 7.7 erreicht Nach Zugabe von 1 ,5 
30 Teilen HM2 wurde 5 Minuten bei 40''C gewalkt und anschlieflend zur EntsSuerungsflot- 
te 8,5 Telle Farbstoff 12d zugegeben und 40 Minuten bei pH 7,5 und 40''C gefarbt 
Durch portionsweise Zugabe von Insgesamt 9 Teilen Natriumcarbonat wurde zur Fixie- 
rung der pH-Wert der Flotte zwischen 9.2 - 9,6 eingestellt und bei 40**C 90 Minuten 
lang gewalkt. Nach Flottenwechsel wurde dreimal mit jeweils 300 Teilen Wasser insge- 
35 samt 60 Minuten lang gewaschen. In einer Flotte aus 200 Teilen Wasser wurde durch 
portionsweise Zugabe von insgesamt 2 Teilen Ameisensaure innerhalb von 90 Minuten 
ein pH von 4,3 eingestellt. 

Das derart gefarbte Leder wurde in einer frisch angesetzten Flotte aus 80 Teilen Was- 
40 ser, 1 .5 Teilen Nachgerbstoff G1 3 und 2,5 Teilen Polymergerbstoff G1 6 bei 45°C 40 
Minuten nachgegerbt. Durch Zusatz von 8 Teilen Nachgerbstoff G2, 3 Teilen Polymer- 



wo 2005/040490 PCT/EP2004/012231 

170 

gerbstoff G19 und 3 Teilen Harzgerbstoff G11 wurde 60 Minuten bei 45°C nachge- 
gerbt Nach Zugabe von 70 Teilen 60^*0 heiliem Wasser wurde 20 Minuten be! 60''C 
gewalkt und nach Zugabe von 4.5 Teilen Fettungsmittel F5 und 0,5 Teilen Fettungsmit- 
tei F8 60 Minuten bei eO'^C gefettet. Durch portionsweise Zugabe von insgesamt 4 Tei- 
5 len Ameisensaure wurde innerhalb von 60 Minuten auf einen pH-Wert von 3,5 abge- 
sauert. Anschliedend wurde 15 Minuten kalt gespult. 

Das so gefSrbt, nachgegerbt und gefettete Leder wurde Qber Nacht auf Bock gelagert. 
anschlle&end ausgereckt. bei 60*^0 2 Minuten vakuumlert, Qber Nacht bei Raumtempe- 
10 ratur hSngegetrocknet, konditioniert, gestollt und bei 60**C 2 Minuten vakuunngetrock- 
net. 

Es wurde ein Schuhoberieder mit ausgezeichneten Wasch-, Schweid-, Migrations- und 
Reibechtheiten erhalten. In analoger Weise kann man ein mit einem der Farbstoffe der 
1 5 Belspiel 1 a bis 59k gefdrbtes Schuhoberieder herstellen. 

Schuhoberlederrezeptur 13: 

Ein LederstQck von 100 Gewichtsteilen eines auf Qbliche Weise chromgegerbten 
Rindsleders der Falzstarke 1,8 mm wurde in einer Flotte aus 200 Teilen Wasser 10 

20 Minuten bei 35°C gewaschen und anschlieBend in einer aus 100 Teilen Wasser und 
1 ,5 Teilen Natriumformiat bestehenden Flotte 5 Minuten bei 40''C gewalkt, danach 
wurden innerhalb von 20 Minuten portionsweise insgesamt 3 Telle Natriumbicarbonat 
zugegeben und ein Neutrallsations-pH-Wert von 7.7 erreicht. Nach Zugabe von 1 ,5 
Teilen HM2 wurde 5 Minuten bei 40°C gewalkt und anschliefiend zur Entsauerungsflot- 

25 te 8 Telle Farbstoff 12at zugegeben und 40 Minuten bei pH 7,5 und 40**C gefarbt. 

Durch portionsweise Zugabe von insgesamt 9 Teilen Natriumcarbonat wurde zur Fixie- 
rung der pH-Wert der Flotte zwischen 9,2 - 9,6 eingestellt und bei 40''C 90 Minuten 
lang gewalkt. Nach Flottenwechsel wurde dreimal mit Jewells 300 Teilen Wasser Insge- 
samt 60 Minuten lang gewaschen. In einer Flotte aus 200 Teilen Wasser wurde durch 

30 portionsweise Zugabe von insgesamt 2 Teilen Ameisensdure innerhalb von 90 Minuten 
ein pH von 4,3 eingestellt. 

Das derart gefarbte Leder wurde in einer frisch angesetzten Flotte aus 80 Teilen Was- 
ser, 1 Teil Nachgerbstoff G13 und 3 Teilen Polymergerbstoff G16 bei 45° C 40 Minuten 

35 nachgegerbt. Durch Zusatz von 1,5 Teilen Hilfsmittel HM4, 3 Teilen Polymergerbstoff 
G19 und 3 Teilen Polymergerbstoff G10 wurde 60 Minuten bei 45°C nachgegerbt 
Nach Zugabe von 70 Teilen eo^'C heiflem Wasser wurde 20 Minuten be! 60''C gewalkt 
und nach Zugabe von 1,5 Teilen Fettungsmittel F2 und 3,6 Teilen Hydrophobiermittel 
H3 60 Minuten bei 60''C gefettet. Durch portionsweise Zugabe von insgesamt 4 Teilen 

40 Ameisensaure wurde Innerhalb von 60 Minuten auf eInen pH-Wert von 3,5 abgesSuert. 
AnschlieBend wurde 10 Minuten kalt gespQIt. 
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Das so gefdrbt, nachgegerbt und gefettete Leder wurde Qber Nacht auf Bock gelagert, 
anschlieRend ausgereckt, be! BO^'C 2 Minuten vakuumrert, Ober Nacht bel Raumtempe- 
ratur hSngegetrocknet. konditloniert, gestollt und bei 60*'C 2 Minuten vakuumgetrock- 
5 net. 

Es wurde ein Schuhoberleder mit ausgezeichneten Wasch-, Schweili-, Migrations- und 
Relbechtheiten eriialten. In analoger Weise kann man ein mit einem der Farbstoffe der 
Betspiel 1a bis SQk gefSrbtes Schuhoberleder herstelien. 
10 ' 

Schuhoberlederrezeptur 14: 

Ein Lederstuck von 100 Gewlchtsteilen eines auf Dbliche Weise chromgegerbten 
Rindsleders der Falzstarke 1,3 mm wurde in einer Flotte aus 200 Teilen Wasser 10 
Minuten bei SS^'C gewaschen und anschlieliend in einer aus 100 Teilen Wasser und 

15 1 ,5 Teilen Natriumformiat bestehenden Flotte 5 Minuten bei 40''C gewalkt, danach 
wurden innerhalb von 20 Minuten portionswelse Insgesamt 3 Telle Natrlumblcarbonat 
zugegeben und ein Neutrallsatlons-pH-Wert von 7.7 errelcht. Nach Zugabe von 1 .5 
Teilen HM2 wurde 5 Minuten bei 40''C gewalkt und anschlieKend zur Entsauerungs* 
flotte 8 Telle Farbstoff 12bx zugegeben und 40 Minuten bel pH 7,5 und 40**C gefarbt. 

20 Durch portionsweise Zugabe von insgesamt 8.5 Teilen Natriumcarbonat wurde zur 
Fixierung der pH-Wert der Flotte zwischen 9,2 - 9,6 eingestellt und bei 40**C 90 Minu- 
ten lang gewalkt. Nach Flottenwechsel wurde dreimal mit jeweils 300 Teilen Wasser 
insgesamt 60 Minuten lang gewaschen. In einer Flotte aus 200 Teilen Wasser wurde 
durch portionsweise Zugabe von insgesamt 2 Teilen Ameisensdure innerhalb von 90 

25 Minuten ein pH von 4,3 eingestellt. 

Das derart gefarbte Leder wurde in einer frisch angesetzten Flotte aus 80 Teilen Was- 
ser und 1 Teil Nachgerbstoff G13 10 Minuten lang gewalkt. Durch Zusatz von 4 Teilen 
Chromgerbstoff G24, 2 Teilen Nachgerbstoff G1, 1 Teil Fettungmittel F1 wurde 40 Mi- 

30 nuten bei 35'*C nachgegerbt. AnschlleBend wurde 1 Teil Natriumformiat zugegeben 
und 20 min gewalkt Nach Zugabe von 0,3 Teilen Natrlumblcarbonat wurde noch weite- 
re 90 Minuten nachgegerbt. Nach einer 10 minutigen Wasche bel 35 ""C in 300 Teilen 
Wasser wurde in einer neuen Flotte aus 100 Teilen Wasser und 1,5 Teilen Natrium- 
formiat bei 35°C 10 Minuten neutralisiert. Zur Neutralisationsflotte wurden 0,5 Teile 

35 Natriumbicarbonat gegeben und 30 Minuten gewalkt. Nach 30 minutiger Nachgerbung 
mit 5 Teilen Polymergerbstoff G18 wurde zur Ausgerbung 5 Teile Nachgerbstoff G5 
und 3 Teile Nachgerbstoff G1 zugegeben. Nach einer Walkzeit von 40 Minuten wurde 
die Flotte mit 100 Teilen 60**C heifiem Wasser verdQnnt und 10 Minuten bei eO'^C ge- 
walkt. Nach Zugabe von 3,5 Teilen Fettungsmlttel F1 und 3,6 Teilen Hydrophobiermit- 

40 tel 1-13 wurde 60 Minuten bei eo^'C gefettet. Durch portionsweise Zugabe von insgesamt 
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4 Teilen AmeisensSure wurde innerhalb von 60 Minuten auf einen pH-Wert von 3,5 
abgesSuert, Anschlleliend wurde 10 Minuten kalt gespQIt 

Das so gefarbt, nachgegerbt und gefettete Leder wurde uber Nacht auf Bock gelagert, 
5 anschlieBend ausgereckt, bel 60*'C 2 Minuten vakuumiert, Qber Nacht ber Raumtempe- 
ratur hangegetrocknet, kondltioniert, gestollt und bel 60^*0 2 Minuten vakuumgetrock- 
net. 

Es wurde ein Softy Schuhoberleder mit ausgezelchneten Wasch-, Schweili-, Migrati- 
10 ons- und Reibechtheiten erhalten. In analoger Weise kann man eIn mit einem der 
Farbstoffe der Belspiel 1a bis 59k gefSrbtes Softy Schuhoberleder herstellen. 

Schuhoberlederrezeptur 1 5: 

Ein LederstQck von 100 Gewichtsteilen eines auf ubiiche Weise chromgegerbten 
15 Rindsleders der FalzstSrke 1 ,3 mm wurde in einer Flotte aus 200 Teilen Wasser 10 
Minuten bei 35''C gewaschen und anschlieBend in einer aus 100 Teilen Wasser und 
1 ,5 Teilen Natriumformiat bestehenden Flotte 5 Minuten bei 40*^0 gewalkt, danach 
wurden Innerhalb von 20 Minuten portlonsweise insgesamt 3 Teiie Natriumbicarbonat 
zugegeben und ein Neutralisations-pH-Wert von 7.7 erreicht. Nach Zugabe von 1 ,5 
20 Teilen HM2 wurde 5 Minuten bei 40*'C gewalkt und anschliefiend zur Entsauerungs- 
flotte 8 Teiie Mischfarbstoff 12gz zugegeben und 40 Minuten bei pH 7,5 und 40^*0 ge- 
farbt. Durch portlonsweise Zugabe von insgesamt 8,5 Teilen Natriumcarbonat wurde 
zur Fixierung der pH-Werl der Flotte zwischen 9,2 - 9,6 eingestellt und bei 40''C 90 
Minuten iang gewalkt. Nach Flottenwechsel wurde dreimal mit jeweils 300 Teilen Was* 
25 ser insgesamt 60 Minuten Iang gewaschen. In einer Flotte aus 200 Teilen Wasser wur- 
de durch portlonsweise Zugabe von insgesamt 2 Teilen AmeisensSure innerhalb von 
90 Minuten ein pH von 4,3 eingestellt. 

Das derart gefarbte Leder wurde in einer frisch angesetzten Flotte aus 80 Teilen Was- 
30 ser und 1 ,5 Teilen Nachgerbstoff G14 10 Minuten Iang gewalkt. Durch Zusatz von 6 
Teilen Chromsyntan G20 und 1 Teil Fettungmittel F1 wurde 40 Minuten bel 35*^0 nach- 
gegerbt. Anschlleliend wurde 1 Teil Natriumfonmiat zugegeben und 20 min gewalkt. 
Nach Zugabe von 0,3 Teilen Natriumbicarbonat wurde noch weitere 90 Minuten nach- 
gegerbt, Nach einer 10 minOtigen Wasche bei 35 ^'C in 300 Teilen Wasser wurde in 
35 einer neuen Flotte aus 1 00 Teilen Wasser und 1 ,5 Teilen Natriumformiat bei 35''C 10 
Minuten neutralisiert. Zur Neutralisationsflotte wurden 0.5 Telle Natriumbicarbonat ge- 
geben und 30 Minuten gewalkt. Nach 30 minOtlger Nachgerbung mit 6 Teilen Polymer- 
gerbstoff G1 8 wurde zur Ausgerbung 6 Telle Nachgerbstoff G5 und 6 Telle Nachgerb- 
stoff G3 zugegeben, Nach einer Walkzeit von 40 Minuten wurde die Flotte mit 100 Tei- 
40 len 60^*0 heifiem Wasser verdunnt und 10 Minuten bei SO'^C gewalkt. Nach Zugabe 
von 3,5 Teilen Fettungsmittel F1 und 3,5 Teilen Hydrophobiermlttel H3 wurde 60 Minu- 
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ten bei SO^'C gefettet, Durch portionswelse Zugabe von insgesamt 4 Tellen Amelsen- 
sSure wurde innerhalb von 60 Mlnuten auf einen pH-Wert von 3,5 abgesauert. An- 
schlieBend wurde 10 Minuten kalt gespQIt. 

5 Das so gefarbt, nachgegerbt und gefettete Leder wurde uber Nacht auf Bock gelagert, 
anschlieBend ausgereckt, bei 60**C 2 Minuten vakuumiert, uber Nacht bei Raumtempe- 
ratur hangegetrocknet. kondltioniert, gestollt und bei eo^'C 2 Minuten vakuumgetrock- 
net. 

10 Es wurde ein Softy Schuhoberleder mlt ausgezeichneten Wasch-, Schweid-, Migrati- 
ons- und Reibechtheiten erhalten. In analoger Weise kann man efn mit einem der 
Farbstoffe der Beispiel la bis 59k gefarbtes Softy Scliuhoberleder herstellen. 

Schuhoberlederrezeptur 1 6: 

15 Ein LederstOck von 100 Gewichtsteilen eines auf Qbliche Weise chromgegerbten 
Rindsleders der Falzst3rke 1,8 mm wurde in einer Flotte aus 200 Teilen Wasser 10 
Minuten bei 35*^0 gewaschen und anschlie&end In einer aus 100 Teilen Wasser und 
1,5 Teilen Natriumformiat bestehenden Flotte 5 Minuten bei 40^*0 gewalkt, danach 
wurden innerhalb von 20 Minuten portionsweise insgesamt 3 Telle Natrlumbicarbonat 

20 zugegeben und ein Neutralisations-pH-Wert von 7.4 erreicht. Nach Zugabe von 1,5 
Teilen HM2 wurde 5 Minuten bei 40''C gewalkt und anschliefiend zur Entsauerungs- 
flotte 7 Teile Mischfarbstoff 12hf zugegeben und 40 Minuten bei pH 7.5 und 40''C ge- 
farbt. Durch portionsweise Zugabe von insgesamt 8 Teilen Natriumcarbonat wurde zur 
Fixierung der pH-Wert der Flotte zwischen 9,2 - 9,6 elngestellt und bei 40'C 90 Minu- 

25 ten iang gewalkt. Nach Flottenwechsel wurde drelmal mit jeweils 300 Teilen Wasser 
insgesamt 60 Minuten Iang gewaschen. In einer Flotte aus 200 Teilen Wasser wurde 
durch portionsweise Zugabe von insgesamt 4 Teilen Ameisensaure innerhalb von 90 
Minuten ein pH von 3,7 elngestellt. 

30 Das derart gef3rbte Leder wurde in einer frisch angesetzten Flotte aus 80 Teilen Was- 
ser, 1,5 Teilen Aldehydgerbstoff G13 und 6 Teilen Polymergerbstoff G18 40 Minuten 
bei 45**C nachgegerbt. AnschlieBend wurden 8 Telle Nachgerbstoff G2, 2 Telle Poly- 
mergerbstoff G19 und 3 Teile Harzgerbstoff Gil zugegeben und 60 min bei 45**C aus- 
gegerbt ■ AnschlieBend wurde die Flotte mit 70 Teilen eo^'C heifiem Wasser verdlinnt 

35 und 20 Minuten bei eo^'C gewalkt. Nach Zugabe von 6,5 Teilen Fettungsmittel F1 und 
3,5 Teilen Fettungsmittel F3 wurde 60 Minuten bei 60''C gefettet. Durch portionsweise 
Zugabe von insgesamt 4 Teilen Ameisensaure wurde innerhalb von 60 Minuten auf 
einen pH-Wert von 3,5 abgesSuert. AnschlieBend wurde 10 Minuten kalt gespUit. 

40 Das so gefarbt, nachgegerbt und gefettete Leder wurde Qber Nacht auf Bock gelagert, 
anschlieBend ausgereckt, bei 60''C 2 Minuten vakuumiert, uber Nacht bei Raumtempe- 
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ratur hSngegetrocknet, kondltioniert, gestollt und bei 60°C 2 Minuten vakuumgetrock- 
net. 

Es wurde ein Softy Schuhoberleder mit ausgezeichneten Wasch-, SchweiB-, Migratl- 
5 ons- und Reibechtheiten erhalten. In analoger Weise kann man ein mit einem der 
Farbstoffe der Beispiel 1a bis 59k gefarbtes Softy Schulioberleder herstellen. 

Schuhoberlederrezeptur 17: 

Ein Lederstuck von 100 Gewichtsteilen sines airf Qbliclie Weise ciiromgegerbten 
10 Rindsleders der FalzstSrke 1,5 mm wurde in einer Flotte aus 200 Teilen Wasser 10 
Minuten bei 35**C gewaschen und anschliefiend In eIner aus 100 Teilen Wasser und 
1,5 Teilen Natrlumformiat bestehenden Flotte 5 Minuten bei 40''C gewalkt, danach 
wurden innerhalb von 25 Minuten portionsweise insgesamt 3 Teile Natriumbicarbonat 
zugegeben und ein Neutralisations-pH-Wert von 7.6 erreicht. Zur Entsauerungsflotte 
15 \Amrden 9 Teile Mischfarbstoff 12hr gegeben und 30 Minuten bei pH 7,5 und 40'*C ge- 
fSrbt Durcli portionsweise Zugabe von insgesamt 9 Teilen festes Natriumcarbonat 
wurde zur Fixierung der pH-Wert der Flotte zwisclien 9,2 - 9,6 eingestellt und bei 40**C 
90 Minuten iang gewalkt. Nach Flottenwechsel wurde dreimal mit jeweils 300 Teilen 
Wasser insgesamt 60 Minuten Iang gewaschen. In einer Flotte aus 200 Teilen Wasser 
20 wurde durch Zugabe von insgesamt 4 Teilen Ameisensaure innerhalb von 90 Minuten 
ein pH von 3,5 eingestellt. 

Das derart gefarbte Leder wurde in einer frisch angesetzten Flotte aus 100 Teilen 
Wasser und 4 Teilen Aldehydgerbstoff G12 10 Minuten bei 35*^0 gewalkt. Danach wur- 
25 den 6 Teile Chromgerbstoff G24 und 2 Teile Nachgerbstoff G1 zugegeben und 50 Mi- 
nuten bei 35*'C nachgegerbt. AnschlieBend fOgte man zur Flotte 1 Teil Natrlumformiat 
zu und liefi 10 Minuten walken. Nach Zugabe von 1,5 Teilen der Fettungsmittels F1 
wurde 90 min bei 35°C gewalkt. Die Flotte wurde abgelassen und einmal mit 300 Tei- 
len Wasser bei 45''C 10 Minuten Iang gewaschen. 

30 

Anschliellend wurde in einer frisch angesetzen Flotte aus 70 Teilen Wasser und 2 Tei- 
len Hydrophobienmittel H3 15 Minuten bei 45''C vorgefettet. Danach wurden 2 Telle 
Natriumformiat, 1 Teil Natriumbicarbonat und 3 Teile Hilfsmittel HM4 zugesetzt und 30 
Minuten gewalkt. Zur Neutralisationsflotte wurden 12 Teile Nachgerbstoff G6 gegegen, 

35 nach einer Walkszeit von 10 Minuten wurden 2 Teile Polymergerbstoff G19 hinzugefOgt 
und noch weitere 50 Minuten ausgegerbt, Zur Nachgerbflotte wurden 4 Teile Fet- 
tungsmittel F4, 4 Telle Fettungsmlttel F1 und 2 Teile Fettungsmittel F6 hinzugefiigt und 
60 Minuten bei 45°C gefettet. Durch portionsweise Zugabe von insgesamt 4 Teilen A- 
meisensaure wurde innerhalb von 60 Minuten auf einen pH-Wert von 3,5 abgesSurt. 

40 Anschlieflend wurde die Flotte abgelassen und 5 Minuten kalt gespQIt. 
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Das so gefarbt, nachgegerbt und gefettete Leder wurde Qber Nacht auf Bock gelagert, 
anschlieliend ausgereckt, bei 55 ''C 1 Minuten vakuumiert, Qber Nacht bei Raumtem- 
peratur hangegetrocknet, konditioniert, gestollt, Qber Nacht gemillt und Spannrahmen 
getrocknet. 

5 

Es wurde ein Schuhoberleder mil Millnarben und ausgezeichneten Wasch-, Schweili-, 
Migrations- und Reibechtheiten erhalten. In analoger Weise kann man ein mit einem 
der Farbstoffe der Beispiel 1a bis 59k gefarbtes Schuhoberleder mit Millnarben herstel- 
len. 

10 . .. 

Schuhoberlederrezeptur 18: 

Efn Lederstuck von 100 Gewichtsteilen eines auf ubiiche Weise chromgegerbten 
Rindsleders der Falzstarke 2,1 mm wurde in einer Flotte aus 200 Teilen Wasser 10 
Minuten bei 35**C gewaschen und anschliefiend in eIner aus 100 Teilen Wasser und 

15 1,5 Teilen Natriumformiat bestehenden Flotte 5 Minuten bei 40**C gewalkt, danach 
wurden innerhalb von 25 Minuten portionswelse insgesamt 3 Telle Natriumblcarbonat 
zugegeben und ein Neutralisatlons-pH-Wert von 7.6 erreicht. Zur Entsauerungsflotte 
wurden 7,5 Telle Farbstoff 13b gegeben und 30 Minuten be! pH 7,5 und 40*^0 gefSrbt. 
Durch portionswelse Zugabe von insgesamt 8 Teilen Natriumcarbonat wurde zur Fixle- 

20 rung der pH-Wert der Flotte zwischen 9,2 - 9,6 eingestellt und bei 40^*0 75 Minuten 
lang gewalkt. Nach Flottenwechsel wurde zweimal mit jeweils 300 Teilen Wasser ins- 
gesamt 60 Minuten lang gewaschen. 

Das derart gefdrbte Leder wurde in einer frisch angesetzten Flotte aus 80 Teilen Was- 
25 ser und 3 Teilen Aldehydgerbstoff G12 30 Minuten bei 45''C gewalkt. Danach wurden 5 
Telle Nachgerbstoff G5 zugegeben und 30 Minuten bei 45*^0 nachgegerbt. Anschlie- 
Bend fugte man zur Flotte 1 Teil Fettungsmittel F1 und 1 Fettungsmittel F4 zu und fet- 
tete 40 Minuten bei 45° C vor. Anschlieliend wurden 70 Teile 55**C heilies Wasser zu- 
gefQgt und 20 Minuten bei 55°C gewalkt. Durch portionswelse Zugabe von 1,5 Teilen 
30 AmeisensSure wurde innerhalb von 55 Minuten ein pH-Wert von 5,0 eingestellt. Die 
Flotte wurde abgelassen und einmal mit 300 Teilen Wasser bei 45°C 10 Minuten lang 
gewaschen. 

Anschlieftend wurde in einer frisch angesetzen Flotte aus 100 Teilen Wasser und 2 
35 Teilen Hydrophobiermittel H3 15 Minuten be! 45**C gewalkt. Danach wurden 2 Teile 
Polymergestoff G19 zugegegen. Nach einer Walkszeit von 15 Minuten wurden 2 Teile 
Polymergerbstoff G15 hinzugefQgt und noch weitere 30 Minuten ausgegerbt. Zur 
Nachgerbflotte wurden 2,5 Teile Fettungsmittel F1, 2,5 Teile Fettungsmittel F4, 1 Teil 
Fettungsmittel F3 und 1 Teil Fettungsmittel F2 hinzugefQgt und 60 Minuten bei 45*^0 
40 gefettet. Durch portionswelse Zugabe von insgesamt 4 Teilen Ameisensaure wurde 
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Innerhalb von 60 Minuten auf einen pH-Wert von 3,5 abgesauert. AnschlieSend wurde 
die Flotte abgelassen und das Leder 5 Minuten kalt gespQit. 

Das so gefarbt, nachgegerbt und gefettete Leder wurde Qber Nacht auf Bock gelagert, 
5 anschlieftend ausgereckt. naftgespannt und bei 40*^0 getrocknet, konditioniert, gestollt, 
Qber Nacht gemillt und Spannrahmen getrocknet. 

Es wurde ein Floater Schuhoberleder mit ausgezeichneten Wasch-, Schweili-, Migrati- 
ons- und Reibechtheiten erhalten. In analoger Welse kann man eIn mit elnem der 
1 0 Farbstoffe der Beispiel 1 a bis 59k gefarbtes Floater-Schulioberleder herstellen. 

Schulioberlederrezeptur 19: 

Ein Lederstuck von 100 Gewiclitsteilen eines auf Qbliche Weise cliromgegerbten 
Rindsleders der Falzstarke 2,1 mm wurde in einer Flotte aus 200 Teilen Wasser 10 

15 Minuten bei SS^'C gewaschen und anschiieRend in eIner aus 100 Teilen Wasser und 
1,5 Teilen Natriumformiat bestehenden Flotte 5 Minuten bei 40''C gewalkt, danach 
wurden innerhalb von 20 Minuten portionsweise insgesamt 3 Telle Natriumbicarbonat 
zugegeben und ein Neutrallsations-pH-Wert von 7,7 eingestellt. Zur Entsauerungsflotte 
wurden 5.9 Teile Farbstoff 13ae gegeben und 40 Minuten bei pH 7,5 und 40*'C gefarbt. 

20 Durch portionsweise Zugabe von insgesamt 6,5 Teilen Natriumcarbonat wurde zur 
Fixierung der pH-Wert der Flotte zwischen 9,2 - 9,6 eingestellt und be! 40**C 90 Minu- 
ten lang gewalkt. Nach Flottenwechsel wurde dreimal mit jeweils 300 Teilen Wasser 
insgesamt 60 Minuten lang gewaschen. In einer Flotte aus 200 Teilen Wasser wurde 
durch portionsweise Zugabe von insgesamt 4 Teilen Ameisensdure innerhalb von 60 

25 Minuten ein pH von 3,6 eingestellt. 

Das derart gefarbte Leder wurde in efner frisch angesetzten Flotte aus 80 Teilen Was- 
ser und 1 Tell Aldehydgerbstoff G13 und 3 Teilen Polymergerbstoff G16 60 Minuten ber 
45'C gewalkt. Danach wurden 0,5 Teile Natriumbicarbonat zugegeben, nach einer 

30 Waikzeit von 30 Minuten wurden 5 Telle Polymergerbstoff G18 zugegeben und 30 Mi- 
nuten bei 45*^0 nachgegerbt AnschlleBend fOgte man zur Flotte 0,8 Teile Hilfsmlttel 
HM5. 3 Teile Polymergerbstoff G1 7 und 2 Teile Polymergerbstoff G1 9 und gerbte 60 
Minuten bei 45**C aus. Anschlieftend wurden 70 Teile Wasser zugegeben und 10 Minu- 
ten bei eo^'C gewalkt. Zur Nachgerbflotte wurden 2,5 Teile Fettungsmittel F6, 1.5 Teile 

35 Hydrophobiermittel H3 und 1 ,5 Teile Fettungsmittel F2 zugegeben und 60 Minuten bei 
45*'C gefettet. Anschlieliend wurde durch portionsweise Zugabe von 4 Teilen Amei- 
sensdure innerhalb von 60 Minuten ein pH-Wert von 3,5 eingestellt. Danach wurde die 
Flotte abgelassen und kurz kalt gespQIt. 
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Das so gefSrbt, nachgegerbt und gefettete Leder wurde Qber Nacht auf Bock gelagert, 
anschliefiend ausgereckt, bei 60**C 2 Minuten lang vakuumiert, bei Raumtemperatur 
hangegetrocknet, konditlonlert, gestollt und bei 60°C 2 Minuten vakuumgetrocknet. 

5 Es wurde ein rein polymer basiertes Schuhoberleder mit ausgezeichneten Wasch-, 
SchweiB-, Migrations- und Reibechtheiten erhalten. In analoger Weise kann man ein 
mit einem der Farbstoffe der Beispiel 1a bis 59k gefarbtes, rein polymerbasiertes 
Schuhoberleder herstellen. 



10 Schuhoberlederrezeptur 20: - 

Ein Lederstuck von ICQ Gewichtsteilen eines auf ubiiche Weise chromgegerbten 
Rindsleders der Falzstarke 2,0 mm wurde In einer Flotte aus 200 Teilen Wasser 10 
Minuten bei 35**C gewaschen und anschliefiend in einer aus 100 Teilen Wasser und 
1,5 Teilen Natriumformiat bestehenden Flotte 5 Minuten bei 40^*0 gewalkt, danach 

15 wurden innerhalb von 20 Minuten portionsweise insgesamt 3 Telle Natriumbicarbonat 
zugegeben und ein Neutralisations-pH-Wert von 7,8 eingestellt Zur EntsSuerungsflotte 
wurden 4,8 Teile Farbstoff 13dt gegeben und 35 Minuten bei pH 7,6 und 40**C gefSrbt. 
Durch portionsweise Zugabe von insgesamt 6 Teilen Natriumcarbonat wurde zur Flxle- 
rung der pH-Wert der Flotte zwischen 9,4 - 9,9 eingestellt und bei 40*^0 60 Minuten 

20 lang gewalkt Nach Flottenwechsel wurde dreimal mit jeweils 300 Teilen Wasser insge- 
samt 60 Minuten lang gewaschen. In einer Flotte aus 200 Teilen Wasser wurde durch 
portionsweise Zugabe von insgesamt 2 Teilen AmeisensSure innerhalb von 60 Minuten 
ein pH von 4,3 eingestellt. 

25 Das derart gefarbte Leder wurde in einer frisch angesetzten Flotte aus 80 Teilen Was- 
ser und 1 ,5 Teilen Hydrophobiermittel H3 20 Minuten gewalkt. Anschliefiend wurden 5 
Teile Polymergerbstoff G18 zugegeben, nach einer Walkzeit von 40 Minuten erfolgte 
eine Zugabe von 1 Teil Hilfsmlttel HM5 und 5 Teilen Polymergerbstoff G18. Nach wei- 
teren 30 Minuten Walkzeit bei 45**C wurden 3 Telle Polymergerbstoff G1 9 zugegeben 

30 und 60 Minuten bei 45^*0 nachgegerbt. Anschliefiend wurden 70 Telle Wasser zugege- 
ben und 10 Minuten bei eO^'C gewalkt. Zur Nachgerbflotte wurden 2,5 Teile Fettungs- 
mittel F6, 0,5 Teile Hydrophobiermittel H3 und 1,5 Teile Fettungsmittel F2 zugegeben 
und 60 Minuten bei 60**C gefettet. Anschliefiend wurde durch portionsweise Zugabe 
von 4 Teilen Ameisensaure innerhalb von 60 Minuten ein pH-Wert von 3,4 eingestellt. 

35 Danach wurde die Flotte abgelassen und kurz kalt gespQIt. 

Das so gefSrbt, nachgegerbt und gefettete Leder wurde uber Nacht auf Bock gelagert. 
anschliefiend ausgereckt, bei eO^'C 2 Minuten lang vakuumiert, bei Raumtemperatur 
hangegetrocknet, konditioniert, gestollt und bei 60°C 2 Minuten vakuumgetrocknet 



40 
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Es wurde ein rein polymer basiertes Schuhoberleder mit ausgezeichneten Wasch-. 
SchweiB-, Migrations- und Reibeclitheiten erhalten. In analoger Weise kann nnan ein 
mit einem der Farbstoffe der Beispiei 1a bis 5gi< gefSrbtes, rein polymerbasiertes 
Schuhoberleder herstellen, 

5 

Schuhoberlederrezeptur 21 : 

Ein LederstQcl< von 100 Gewichtsteilen eines auf Qbliche Weise chromgegerbten 
Rindsleders der Falzstartce 2,2 mm wurde in einer Flotte aus 200 Tellen Wasser 10. 
Minuten bei 35^*0 gewaschen und anschliellend in einer aus 100 Teilen Wasser und 

10 1 ,5 Teilen Natriumfomiiat bestehenden Flotte 5 Minuten bei 40''C gewalkt, danach 
wurden innerhalb von 20 Minuten portionsweise insgesamt 3 Telle Natriumblcarbonat 
zugegeben und ein Neutralisations-pH-Wert von 7,8 eingestellt. Zur EntsSuerungsflotte 
wurden 7,7 Telle Mischfarbstoff 13hb gegeben und 35 Minuten bei pH 7,6 und 40^*0 
gefarbt. Durch portionsweise Zugabe von insgesamt 8 Teilen Natriumcarbonat wurde 

15 zur Fixierung der pH-Wert der Flotte zwischen 9,5 - 10,0 eingestellt und bei 40**C 55 
Minuten lang gewalkt. Nach Flottenwechsel wurde zweimal mit Jewells 300 Teilen 
Wasser insgesamt 60 Minuten lang gewaschen. In einer Flotte aus 200 Teilen Wasser 
wurde durch portionsweise Zugabe von Insgesamt 2 Teilen AmeisensSure Innerhalb 
von 60 Minuten ein pH von 4,4 eingestellt. 

20 

Das derart gefarbte Leder wurde in einer frisch angesetzten Flotte aus 80 Teilen Was- 
ser und 1,5 Teilen Hydrophobiermittel H3 15 Minuten gewalkt. Anschliefiend wurden 5 
Telle Polymergerbstoff G18 zugegeben, nach einer Walkzeit von 40 Minute erfoigte 
eine Zugabe von 1 Tell Hilfsmittel HM5, 3 Teilen Polymergerbstoff G17, 3 Teilen Vege- 

25 tabilgerbstoff G23 und 2 Teilen GerbstofT G1 1 . Nach weiteren 30 Minuten Walkzeit bei 
45*^0 wurden 3 Teile Polymergerbstoff G19 zugegeben und 60 Minuten bei 45**C nach- 
gegerbt. Anschliefiend wurden 70 Telle Wasser zugegeben und 10 Minuten bei eO^'C 
gewalkt, Zur Nachgerbflotte wurden 2,5 Teile Fettungsmittel F7 und 2 Teile Fettungs- 
mittel F4 gegeben und 60 Minuten bei 60^*0 gefettet. AnschlieBend wurde durch porti- 

30 onswelse Zugabe von 4 Teilen Ameisensdure innerhalb von 60 Minuten ein pH-Wert 
von 3,5 eingestellt Danach wurde die Flotte abgelassen und das Leder kurz kalt ge- 
spQIt. 

Das so gefarbt, nachgegerbt und gefettete Leder wurde Qber Nacht auf Bock gelagert, 
35 anschlieliend ausgereckt, bei 60°C 2 Minuten lang vakuumiert, bei Raumtemperatur 
hangegetrocknet, konditioniert, gestollt und bei 60°C 2 Minuten vakuumgetrocknet. 

Es wurde ein Schuhoberleder mit ausgezeichneten Wasch-, SchweiH-, Migrations- und 
Reibechtheiten erhalten. In analoger Weise kann man ein mit einem der Farbstoffe der 
40 Beispiei la bis 59k gefSrbtes Schuhoberleder herstelien. 
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Schuhoberlederrezeptur 22: 

Ein LederstQck von 100 Gewichtsteilen eines auf Qbliche Welse chromgegerbten 
Rindsleders der FalzstSrke 1,9 mm wurde in einer Flotte aus 200 Teilen Wasser 10 
Minuten bei SS'^C gewaschen und anschlieflend in einer aus 100 Teilen Wasser und 
5 1,5 Teilen Natriumformiat bestehenden Flotte 5 Minuten bei 40*^0 gewalkt, danach 
wurden innerhalb von 20 Minuten portionsweise insgesamt 3 Teile Natriumbicartjonat 
zugegeben und ein Neutralisations-pH-Wert von 7,8 eingestellt. Zur Entsauerungsflotte 
wurden 10,5 Teile Mischfarbstoff 13hp gegeben und 20 Minuten bei pH 7,6 und 40''C 
gefarbt Durch portionsweise Zugabe von insgesamt 9 Teilen Natriumcarbonat wurde 
10 zur Fixlerung der pH-Wert der Flotte zwischen 9,5 - 10,0 eingestellt und be! 40**C 70 
Minuten lang gewall<t. Nach Flottenwechsel wurde dreimal mit jeweils 300 Teilen Was- 
ser insgesamt 60 Minuten lang gewaschen. In einer Flotte aus 200 Teilen Wasser wur- 
de durch portionsweise Zugaben von 2 Teilen Ameisensaure innerhalb von 60 Minuten 
ein pH von 4,3 eingestellt. 

15 

Das derart gefSrbte Leder wurde in einer frisch angesetzten Flotte aus 80 Teilen Was- 
ser und 3 Teilen Polymergerbstoff G19 5 Minuten gewalkt. AnschlieHend wurden 6 
Teile Nachgerbstoff G2 zugegeben, nach einer Walkzelt von 30 Minute erfolgte eine 
Zugabe von 5 Teilen Polymergerbstoff G18, 3 Teilen Polymergerbstoff G19 und 4 Tei- 

20 len Nachgerbstoff G2. Nach weiteren 60 Minuten Walkzeit bei 45^'C wurden 70 Teile 
Wasser zugegeben und 20 Minuten bei 65°C gewalkt. Zur Nachgerbflotte wurden 3 
Teile Fettungsmittel F1 und 2 Teile Fettungsmittel F2 zugegeben und 60 Minuten bei 
65*'C gefettet. Anschlledend wurde durch portionsweise Zugabe von 4 Teilen Amei- 
sensaure innerhalb von 60 Minuten ein pH-Wert von 3,6 eingestellt. Danach wurde die 

25 Flotte abgelassen und das Leder kurz kalt gespQIt. 

Das so gefarbt, nachgegerbt und gefettete Leder wurde uber Nacht auf Bock gelagert, 
anschlieliend ausgereckt, bei SS'^C 4 Minuten lang vakuumiert, bei Raumtemperatur 
hangegetrocknet, kondltioniert, gestollt und bei SS^'C 3 Minuten vakuumgetrocknet, mit 
30 220 er Schleifpapier zu Nubuk geschliffen, entstaub und Spannrahmen getrocknet 

Es wurde ein Nubuk direkt Schuhoberleder mit ausgezeichneten Wasch-, Schweifi-, 
Migrations- und Reibechtheiten erhalten. In analoger Weise kann man ein mit einem 
der Farbstoffe der Beispiel la bis 59k gefarbtes Nubuk direkt Schuhoberleder herstel- 
35 ten. 

Schuhoberlederrezeptur 23: 

Ein LederstQck von 100 Gewichtsteilen eines auf Qbliche Weise chromgegerbten 
Rindsleders der Falzstarke 2,0 mm wurde in einer Flotte aus 200 Teilen Wasser 10 
40 Minuten bei 35*'C gewaschen und anschlieftend in einer aus 100 Teilen Wasser und 
1,5 Teilen Natriumformiat bestehenden Flotte 5 Minuten bei 40''C gewalkt, danach 



wo 2005/040490 PCT/EP2004/0 12231 

180 

wurden Innerhalb von 20 Minuten portionsweise insgesamt 3 Teile Natriumbicarbonat 
zugegeben und ein Neutralisatlons-pH-Wert von 7,6 eingestellt. Zur Entsauemngsflotte 
wurden 6,1 Telle Mischfarbstoff 13hw gegeben und 15 Minuten bei pH 7,5 und 40'*C 
gefarbt. Durch portionsweise Zugabe von insgesamt 8 Teilen Natriumcarbonat wurde 
5 zur Fixiemng der pH-Wert der Flotte zwisclien 9,2 - 9,6 eingestellt und bei AO^'C 90 
Minuten lang gewalkt. Nach Flottenwechsel wurde dreimal mit jeweils 300 Teilen Was- 
ser insgesamt 60 Minuten lang gewaschen. In einer Flotte aus 200 Teilen Wasser wur- 
de durch portionsweise Zugabe von insgesamt 2 Teilen AmeisensSure innerlialb von 
60 Minuten ein pH von 4,2 eingestellt. 

10 

Das derart gefarbte Leder wurde in einer frisch angesetzten Flotte aus 80 Teilen Was- 
ser und 1 Teil Aldehydgerbstoff G13 3 Minuten gewalkt. Nach Zugabe von 3 Teilen 
Polymergerbstoff G19 wurde weitere 30 Minuten gewalkt. AnschlieRend wurden 0,8 
Teile Natriumbicarbonat zugegeben. Nach einer Walkzeit von 30 Minuten wurden 3 

15 Teile Hydrophoblermittel H5 zugegeben, nach weiteren 30 Minuten Walkzeit wurde mit 
5 Teilen Polymergerbstoff G18 30 Minuten lang nachgegerbt. Zur Nachgerbflotle wur- 
den 5 Teile IHydrophobiermitte HI und 0,5 Teile Hilfsmittel HM4 gegeben und 60 Minu- 
ten bei 45*^0 gefettet. Danach wurden 70 Teile Wasser zugegeben und 20 Minuten bei 
eS^'C gewalkt. AnschlieBend wurde durch portionsweise Zugabe von 4 Teilen Amei- 

20 sensaure innerhalb von 60 Minuten ein pH-Wert von 3,5 eingestellt. Danach wurde die 
Flotte abgelassen. Das Leder wurde in einer frisch angesetzten Flotte aus 150 Teilen 
Wasser und 0,5 Teilen Ameisensaure 10 Minuten lange bei 30 ""C gewalkt. Durch Zu- 
gabe von 5 Teilen Chromgerbstoff G24 wurde die Hydrophobierung 90 Minuten lang 
bei 30'C fixiert. Anschlieliend wurde einmal mit 300 Teilen Wasser 10 Minuten lang 

25 gewaschen und danach in einer Flotte aus 300 Teilen Wasser und 0,2 Teilen Amei- 
sensSure 10 Minuten lang gewalkt. Nach Ablassen der Flotte wurde kurz kalt gespQIt. 

Das so gefarbte, nachgegerbte und hydrophobierte Leder wurde Qber Nacht auf Bock 
gelagert, anschtieSend ausgereckt, bei 55''C 4 Minuten lang vakuumlert, bei Raum- 
30 temperatur hSngegetrocknet, konditioniert, gestoilt und bei 55''G 3 Minuten vakuumge- 
trocknet, mit 220 er Schleifpapler zu Nubuk geschiiffen, entstaubt und Spannrahmen 
getrocknet. 

Es wurde ein hydrophobiertes Nubuk direkt Schuhoberleder mit ausgezeichneten 
35 Wasch-, Schweifi-, Migrations- und Reibechthelten erhalten. In analoger Weise kann 
man ein mit elnem der Farbstoffe der Beispiel la bis 59k gefSrbtes, hydrophobiertes 
Nubuk direkt Schuhoberleder herstellen. 

Schuhoberlederrezeptur 24: 
40 Ein Lederstuck von 100 Gewichtsteilen eines auf ubiiche Weise chromgegerbten 
Rindsleders der Falzstarke 1,8 mm wurde in einer Flotte aus 200 Teilen Wasser 10 
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Minuten bei SS^'C gewaschen und anschlleliend in einer aus 100 Teilen Wasser und 
1 .5 Teilen Natriumfomniat bestehenden Flotte 6 Minuten bei 40''C gewalkt, danach 
wurden innerhalb von 20 IVIinuten portionsweise insgesamt 3 Teile Natriumbicarbonat 
zugegeben und ein Neutralisations-pH-Wert von 7,5 eingestellt. Zur Entsauerungsflotte 
5 wurden 9,2 Teile Farbstoff 14 gegeben und 25 IVlinuten bei pH 7,5 und 40*^0 gefarbt. 
Durch portionsweise Zugabe von insgesamt 9 Teilen Natriumcarbonat wurde zur Fixie- 
rung der pH-Wert der Flotte zwischen 9,2 - 9.6 eingestellt und bei 40''C 50 Minuten 
lang gewalkt. Nach Flottenwechsel wurde zweimal mit jeweils 300 Teilen Wasser ins- 
gesamt 60 Minuten lang gewaschen. In einer Flotte aus 200 Teilen Wasser wurde 
10 durch portionsweise Zugabe von Insgesamt 2 Teilen AmeisensSure innerhalb von 60 
Minuten ein pH von 4,3 eingestellt. 

Das derart gef§rbte Leder wurde in einer frisch angesetzten Flotte aus 80 Teilen Was- 
ser und 3 Teilen Polymergerbstoff G19 15 Minuten gewalkt. Danach wurden 2 Teile 

15 Hydrophobiermittel HI zugegeben. Nach einer Walkzeit von 15 Minuten wurde nach 
Zugabe von 5 Teilen Polymergerbstoff G18, 3 Teilen Nachgerbstoff G1 und 1 Teil Po- 
lymergerbstoff G19 30 Minuten lang nachgegerbt. Zur Nachgerbflotte wurden 4 Teile 
Hydrophoblermitte HI und 0,3 Teile Hilfsmittel HM4 gegeben und 60 Minuten bei 45*^0 
gefettet. Danach wurden 70 Teile Wasser zugegeben und 20 Minuten bei 65**C ge- 

20 walkt Anschliefiend wurde durch portionsweise Zugabe von 4 Teilen Ameisensaure 
wurde innerhalb von 60 Minuten ein pH-Wert von 3,5 eingestellt. Danach wurde die 
Flotte abgelassen. Das Leder wurde in einer frisch angesetzten Flotte aus 150 Teilen 
Wasser und 0,5 Teilen Ameisensaure 10 Minuten lange bei 30 ^'C gewalkt Durch Zu- 
gabe von 5 Teilen Chromgerbstoff G24 wurde die Hydrophobierung 90 Minuten lang 

25 be! 30''C fixiert. Anschliefiend wurde einmal mit 300 Teilen Wasser 10 Minuten lang 
gewaschen und danach in einer Flotte aus 300 Teilen Wasser und 0,2 Teilen Amei- 
sensaure 10 Minuten lang gewalkt. Nach Ablassen der Flotte wurde kurz kalt gespult. 

Das so gefarbte, nachgegerbte und hydrophoblerte Leder wurde uber Nacht auf Bock 
30 gelagert, anschlief&end ausgereckt, bei SS^'C 4 Minuten iang vakuumiert, bei Raum- 
temperatur hSngegetrocknet, konditioniert, gestollt und bei SS'^C 3 Minuten vakuumge- 
trocknet, mit 220 er Schleifpapier zu Nubuk geschliffen, entstaubt und Spannrahmen 
getrocknet. 

35 Es wurde ein hydrophobiertes Nubuk direkt Schuhoberleder mit ausgezeichneten 

Wasch-, Schweift-, Migrations- und Reibechthelten erhalten. In analoger Weise kann 
man ein mit einem der Farbstoffe der Beispiel la bis 59k gefSrbtes, hydrophobiertes 
Nubuk direkt Schuhoberleder herstellen. 



40 



Schuhoberlederrezeptur 25: 
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Ein LederstOck von 100 Gewichtsteilen eines auf Dbllche Weise chromgegerbten 
Rindsleders der FalzstSrke 1,8 mm wurde in einer Flotte aus 200 Teilen Wasser 10 
Minuten bei 35^C gewaschen und anschlieBend In eIner aus 100 Teilen Wasser und 
1,5 Teilen Natriumfonnlat bestehenden Flotte 5 Minuten be! 40**C gewalkt, danach 
5 warden jnnerhalb von 20 Minuten portionsweise insgesamt 3 Telle Natriumblcarbonat 
zugegeben und ein Neutralisations-pH-Wert von 7.5 eingestellt. Zur Entsauerungsflotte 
wurden 6,8 Teile Farbstoff 15 gegeben und 30 Minuten bel pH 7,5 und 40''C gefarbt. 
Durch portionsweise Zugabe von Insgesamt 8 Teilen Natrlumcarbonat wurde zur Fixie- 
rung der pH-Wert der Flotte z\Artschen 9,2 - 9,6 eingestellt und bel 40**C 90 Minuten 
1 0 lang gewalkt. Nach Flottenwechsel wurde dreimal mit Jewells 300 Teilen Wasser insge- 
samt 60 Minuten lang gewaschen. In einer Flotte aus 200 Teilen Wasser wurde durch 
portionsweise Zugabe von Insgesamt 5 Teilen Ameisensdure innerhalb von 90 Minuten 
ein pH von 3,0 eingestellt 

15 Das derart gefarbte Leder wurde in einer frisch angesetzten Flotte aus 80 Teilen Was- 
ser und 0,4 Teile Ameisensdure 10 min gewalkt. Danach wurden 1 Teil NachgerbstofT 
G14 zugegeben und 30 Minuten gewalkt Anschlieliend wurden 4 Telle Chromgerbstoff 
G24 und 2 Teile Nachgerbstoff G28 zugegeben. Nach einer Walkzelt von 30 Minuten 
wurde 0,5 Teile Natriumformiat zugegeben und 60 Minuten nachchromiert. Zur Flotte 

20 wurden 100 Teile Wasser gegeben und Qber Nacht gewalkt. AnschlieBend wurde die 
Flotte abgelassen. 

Das Leder wurde in einer frisch angesetzten Flotte aus 80 Teilen Wasser, 1 ,5 Teilen 
Natriumformiat und 0,5 Teilen Natriumblcarbonat 30 Minuten lange bel 30 ""C gewalkt. 
AnschllefXend wurden 2 Telle Polymergerbstoff G19 zugesetzt. Nach einer Walkzelt 

25 von 15 Minuten wurden 2 Teile Hydrophobiermittel HI zugesetzt und 15 Minuten ge- 
walkt. Nach Zugabe von 5 Teilen Polymergerbstoff G18 und einer Walkzelt von 30 Mi- 
nuten wurden zur Ausgerbung 4 Teile Nachgerbstoff G28 und 3 Teile Nachgerbstoff 
G1 1 zugesetzt und weitere 30 Minuten nachgegerbt. Zur Nachgerbflotte wurden 4 Tei- 
len Hydrophobiermittel HI und 0,3 Teile Hilfsmittel HM4 zugesetzt und 60 Minuten lang 

30 gefettet Anschlieliend wurden zur Flotte 70 Teilen Wasser zugegeben und bel 65''C 
20 Minuten lang gewalkt innerhalb von 45 Minuten wurde durch portionsweise Zugabe 
von Insgesamt 3.5 Teilen AmelsensSure ein Flotten-pH-Wert von 3,5 eingestellt Das 
Leder wurde in einer frisch angesetzten Flotte aus 150 Teilen Wasser und 0,5 Teilen 
Ameisensaure 10 Minuten lange bei 30 °C gewalkt Durch Zugabe von 5 Teilen 

35 Chromgerbstoff G24 wurde die Hydrophobierung 90 Minuten lang bei 30^*0 fixiert. An- 
schlieliend wurde einmal mit 300 Teilen Wasser 10 Minuten lang gewaschen und da- 
nach in einer Flotte aus 300 Teilen Wasser und 0,2 Teilen AmelsensSure 10 Minuten 
lang gewalkt. Nach Ablassen der Flotte wurde kurz kalt gespQIt 

40 Das so gefarbte, nachgegerbte und hydrophobierte Leder wurde Qber Nacht auf Bock 
gelagert, anschlieliend ausgereckt, bei 55^C 4 Minuten lang vakuumiert, bel Raum- 
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temperatur hangegetrocknet, konditioniert, gestollt und bei 55X 3 Minuten vakuumge- 
trocknet, mit 220 er Schleifpapier zu Nubuk geschliffen, entstaubt und Spannrahmen 
getrocknet, 

5 Es wurde ein hydrophobiertes Nubuk direkt Schuhoberleder mIt ausgezeichneten 
Wasch-, SchweifS-. Migrations- und Reibecfithelten erhalten. In analoger Weise kann 
man ein mit einem der Farbstoffe der Beispiel 1a bis 59k gefSrbtes, hydrophobiertes 
Nubuk direkt Schuhoberleder herstelien. 

10 Schuhoberlederrezeptur 26: 

Ein LederstQck von 100 Gewichtstellen eines auf ubiiche Wefse chromgegerbten 
Rindsleders der Falzstarke 1 ,9 mm wurde in einer Flotte aus 200 Teilen Wasser 10 
Minuten bei 35**C gewaschen und anschlieBend in einer aus 100 Teilen Wasser und 
1,5 Teilen Natriumformiat bestehenden Flotte 5 Minuten bei 40^C gewalkt, danach 

15 wurden innerhalb von 20 Minuten portionsweise insgesamt 3 Telle Natriumbicarbonat 
zugegeben und ein Neutralisations-pH-Wert von 7,6 eingestellt Zur EntsSuerungflotte 
wurden 8,8 Telle Farbstoff 161 gegeben und 40 Minuten bei pH 7,5 und 40''C gefarbt. 
Durch portionsweise Zugabe von insgesamt 8 Teilen Natrlumcarbonat wurde zur Fixle- 
rung der pH-Wert der Flotte zwischen 9,1 -r- 9,7 eingestellt und bei 40*^0 60 Minuten 

20 lang gewalkt. Nach Flottenwechsel wurde zweimal mit jeweils 300 Teilen Wasser ins- 
gesamt 60 Minuten lang gewaschen. In einer Flotte aus 200 Teilen Wasser wurde 
durch portionsweise Zugabe von insgesamt 2 Teilen Ameisensaure innerhalb von 60 
Minuten ein pH von 4,2 eingestellt. 

25 Das derart gefarbte Leder wurde In einer frisch angesetzten Flotte aus 80 Teilen Was- 
ser und 1 Tell Nachgerbstoff G14 5 Minuten lang gewalkt. Anschliefiend wurden 2 Tel- 
le Polymergerbstoff G19 zugegeben, nach einer Walkzeit von 15 Minute erfolgte die 
Zugabe von 5 Teilen Polymergerbstoff G18, Nach weiteren 40 Minuten Walkzeit bei 
45*'C wurden 3 Telle Vegetabilgerbstoff G22 und 3 Teile Nachgerbstoff G28 zugege- 

30 ben und 60 Minuten bei 45''C nachgegerbt, AnschlleBend wurden 70 Telle Wasser 

zugegeben und 10 Minuten bei 60*^0 gewalkt. Zur Nachgerbflotte wurden 2,5 Teile Fet- 
tungsmlttel F1 und 2,5 Teile Hydrophobiermittel H3 zugegeben und 60 Minuten bei 
50*'C gefettet. AnschlleBend wurde durch portionsweise Zugabe von 4 Teilen Amei- 
sensaure innerhalb von 60 Minuten ein pH-Wert von 3,5 eingestellt. Danach wurde die 

35 Flotte abgelassen und das Leder kurz kalt gespQIt. 

Das so gefarbte, nachgegerbte und gefettete Leder wurde Qber Nacht auf Bock gela- 
gert, anschlleliend ausgereckt, bei 55^C 4 Minuten lang vakuumlert, bei Raumtempera- 
tur hangegetrocknet, konditloniert, gestollt und bei 55'*C 3 Minuten vakuumgetrocknet, 
40 mit 220 er Schleifpapier zu Nubuk geschliffen, entstaubt und Spannrahmen getrocknet. 
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Es wurde ein Nubuk direkt Schuhoberleder mit ausgezeichneten Wasch-, SchweiH-, 
Migrations- und Reibecintheiten erhalten. In anaioger Weise l<ann man ein mit einem 
der FarbstofTe der Beispiel 1a bis 59k gefarbtes Nubuk direkt Schuhoberleder herstei- 
len. 

5 

Schuhoberledenrezeptur 27: 

Ein Lederstuck von 1 00 Gewichtsteilen eines auf Obliche Weise chromgegerbten 
Rindsleders der Falzstarke 1 ,9 mm wurde in einer Flotte aus 200 Teilen Wasser 10 
Minuten bel 35**C gewaschen und anschlieBend In einer aus 100 Teilen Wasser und 

10 1 ,5 Teilen Natriumformiat bestehenden Flotte 5 Minuten bel 40**C gewalkt, danach 
wurden Innerhalb von 20 Minuten portionsweise insgesamt 3 Telle Natriumbicarbonat 
zugegeben und ein Neutralisatlons-pH-Wert von 7,6 eingestellt. Zur Entsauerungflotte 
wurden 9 Telle Farbstoff 17b gegeben und 40 Minuten bei pH 7,5 und 40''C gefarbt. 
Durch portionsweise Zugabe von insgesamt 9,5 Teilen Natriumcarbonat wurde zur 

1 5 Fixierung der pH-Wert der Flotte zwischen 9,2 - 9,8 eingestellt und bei 40''C 60 Minu- 
ten lang gewalkt. Nach Flottenwechsel wurde zweimal mit jeweils 300 Teilen Wasser 
insgesamt 60 Minuten lang gewaschen. in einer Flotte aus 200 Teilen Wasser und 2 
Teilen AmeisensSure wurde innerhalb von 60 Minuten ein pH von 4,3 eingestellt. 

20 Das derart gefarbte Leder wurde in einer frisch angesetzten Flotte aus 80 Teilen Was- 
ser und 1 Teil Nachgerbstoff G14 5 Minuten lang bei 45*'C gewalkt. AnschlieBend wur- 
den 2 Teile Polymergerbstoff G19 zugegeben, nach einer Walkzeit von 15 Minute er- 
folgte die Zugabe von 5 Teilen Polymergerbstoff G18. Nach weiteren 40 Minuten Walk- 
zeit bei 45**C wurden 4 Teile Harzgerbstoff G28 und 4 Teile Harzgerbstoff G1 1 zuge- 

25 geben und 60 Minuten bel 45^*0 nachgegerbt. Anschliellend wurden 70 Teile Wasser 
zugegeben und 10 Minuten bei eO'^C gewalkt. Zur Nachgerbflotte wurden 2,5 Telle Fet- 
tungsmittel F1 und 2,5 Teile Hydrophobiermittel H3 gegeben und 60 Minuten bei 55''C 
gefettet. Anschlieftend wurde durch portionsweise Zugabe von 4 Teilen Ameisensaure 
Innerhalb von 60 Minuten ein pH-Wert von 3,5 eingestellt. Danach wurde die Flotte 

30 abgetassen und das Leder kurz kalt gespult. 

Das so gefdft)te, nachgegerbte und gefettete Leder wurde Qber Nacht auf Bock gela- 
gert, anschlieflend ausgereckt, bei 55^*0 4 Minuten lang vakuumiert, bei Raumtempera- 
tur hangegetrocknet, konditioniert, gestollt und bei 55**C 3 Minuten vakuumgetrocknet, 
35 mit 220 er Schleifpapier zu Nubuk geschliffen, entstaubt und Spannrahmen getrocknet 

Es wurde ein Nubuk direkt Schuhoberleder mit ausgezeichneten Wasch-, Schwelli-, 
Migrations- und Reibechtheiten erhalten. In anaioger Weise kann man ein mit einem 
der Farbstoffe der Beispiel la bis 59k gefdrbtes Nubuk direkt Schuhoberleder herstel- 
40 len. 
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Schuhoberlederrezeptur 28: 

Ein LederstOck von 100 Gewichtsteilen eines auf Qbliche Welse chromgegerbten 
Rindsleders der FalzstSrke 1,9 mm wurde in einer Flotte aus 200 Teilen Wasser 10 
Minuten bei 35**C gewaschen und anschlieliend in einer aus 100 Teilen Wasser und 
5 1 .5 Teilen Natriumformiat bestehenden Flotte 5 Minuten bei 40''C gewalkt, danach 
wurden innerhalb von 20 Minuten portionsweise insgesamt 3 Teile Natriumbicarbonat 
zugegeben und ein Neutralisations-pH-Wert von 7,6 eingestellt. Zur Entsauerungaflotte 
wurden 5 Telle Farbstoff 19 gegeben und 30 Minuten bei pH 7,5 und 40^*0 gefarbt. 
Durch portionsweise Zugabe von insgesamt 6,5 Teilen Natriumcarbonat wurde zur 
1 0 Ffxierung der pH-Wert der Flotte zwischen 9,2 - 9,8 eingestellt und bei 40'C 65 Minu- 
ten lang gewalkt. Nach Flottenwechsel wurde zweimal mit jewells 300 Teilen Wasser 
insgesamt 60 Minuten lang gewaschen. In einer Flotte aus 200 Teilen Wasser wurde 
durch portionsweise Zugabe von insgesamt 2 Teilen Ameisensaure innerhalb von 60 
Minuten ein pH von 4,3 eingestellt. 

15 

Das derart gefSrbte Leder wurde in einer frisch angesetzten Flotte aus 80 Teilen Was- 
ser und 1 Tell Nachgerbstoff G14 5 Minuten lang bei 45**C gewalkt. AnschlleRend wur- 
den 2 Teile Polymergerbstoff G19 zugegeben, nach einer Walkzeit von 15 Minuten 
erfolgte die Zugabe von 5 Teilen Polymergerbstoff G18. Nach weiteren 40 Minuten 

20 Walkzeit bei 45X wurden 2 Teile Vegetabilgerbstoff G22 und 4 Teile Harzgerbstoff 
G28 zugegeben und 60 Minuten bei 45°C nachgegerbt. AnschlleRend wurden 70 Teile 
Wasser zugegeben und 10 Minuten bei 60*^0 gewalkt Zur Nachgerbflotte wurden 2,5 
Teile Fettungsmittel F1 und 2,5 Teile Hydrophobiermlttei H3 zugegeben und 60 Minu- 
ten bei 60''C gefettet. AnschlleRend wurde durch portionsweise Zugabe von 4 Teilen 

25 Ameisensaure wurde innerhalb von 50 Minuten ein pH-Wert von 3,5 eingestellt. Da- 
nach wurde die Flotte abgelassen und kurz kalt gespQIt. 

Das so gefarbte, nachgegerbte und gefettete Leder wurde Qber Nacht auf Bock gela- 
gert, anschlfeRend ausgereckt, bei 55''C 4 Minuten lang vakuumiert, bei Raumtempera- 
30 tur hangegetrocknet, konditioniert, gestollt und bei 55*'C 3 Minuten vakuumgetrocknet, 
mit 220 er Schleifpapier zu Nubuk geschtiffen, entstaubt und Spannrahmen getrocknet. 

Es wurde ein Nubuk direkt Schuhoberleder mit ausgezeichneten Wasch-, SchwelB-, 
.Migrations- und Reibechtheiten erhalten. In analoger Weise kann man ein mit einem 
35 der Farbstoffe der Beispiel 1a bis 59k gefarbtes Nubuk direkt Schuhoberleder herstel- 
len. 

Schuhoberlederrezeptur 29: 

Ein LederstOck von 100 Gewichtsteilen eines auf Qbliche Weise chromgegerbten 
40 Rindsleders der Falzstarke 1,9 mm wurde in einer Flotte aus 200 Teilen Wasser 10 
Minuten bei 35*'C gewaschen und anschlieRend in einer aus 100 Teilen Wasser und 
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1,5 Teilen Natriumformlat bestehenden Flotte 5 MInuten bel 40*^0 gewalkt, danach 
wurden innerhalb von 20 Minuten portionsweise insgesamt 3 Telle Natrlumbicarbonat 
zugegeben und ein Neutralisatlons-pH-Wert von 7,6 eingestellt. Zur Entsauerungsflotte 
wurden 7,1 Teile Farbstoff 22 gegeben und 40 Minuten bel pH 7,5 und 40*^0 gefSrbt. 
5 Durch portionsweise Zugabe von insgesamt 8 Teilen Natriumcarbonat wurde zur Fixie- 
rung der pH-Wert der Flotte zwischen 9,2 - 9,8 eingestellt und be! 40*'C 60 Minuten 
lang gewalkt. Nach Flottenwechsel wurde zweimal mit jeweils 300 Teilen Wasser ins- 
gesamt 60 Minuten lang gewaschen. In einer Flotte aus 200 Teilen Wasser wurde 
durch portionsweise Zugabe von insgesamt 3 Teilen AmeisensSure innerhalb von 60 
10 Minuten ein pH von 3,9 eingestellt. 

Das derart gefarbte Leder wurde in einer frisch angesetzten Flotte aus 80 Teilen Was- 
ser und 2 Teilen Nachgerbstoff G29 20 Minuten lang bei 45**C gewalkt Anschlieliend 
wurden 2 Teile Polymergerbstoff G19 zugegeben, nach einer Walkzeit von 15 Minute 

15 erfolgte die Zugabe von 5 Teilen Polymergerbstoff G18. Nach weiteren 40 Minuten 
Walkzeit bel 45**C wurden 4 Teile Harzgerbstoff G28 und 4 Telle Harzgerbstoff G1 1 
zugegeben und 60 Minuten bei 45''C nachgegerbt Anschlieliend wurden 70 Teile 
Wasser zugegeben und 10 Minuten bel 60°C gewalkt, Zur Nachgerbflotte wurden 2,5 
Teile Fettungsmittel F1 und 2,5 Teile Hydrophobiermittel H3 zugegeben und 60 Minu- 

20 ten bei 55**C gefettet. Anschliedend wurde durch portionsweise Zugabe von 4 Teilen 
Ameisensaure wurde innerhalb von 60 Minuten ein pH-Wert von 3,5 eingestellt. Da- 
nach wurde die Flotte abgeiassen und das Leder kurz kalt gespuit. 

Das so gefarbte, nachgegertte und gefettete Leder wurde Qber Nacht auf Bock gela- 
25 gert, anschlieliend ausgereckt, bei 55''C 4 Minuten lang vakuumlert, bei Raumtempera- 
tur hangegetrocknet, konditioniert, gestollt und bei 55*'C 3 Minuten vakuumgetrocknet, 
mit 220 er Schleifpapier zu Nubuk geschliffen, entstaubt und Spannrahmen getrocknet. 

Es wurde ein Nubuk direkt Schuhoberleder mit ausgezeichneten Wasch-, SchweiK-, 
30 Migrations- und Reibechtheiten erhalten. In analoger Weise kann man ein mit einem 
der Farbstoffe der Beispiel la bis 59k gef^rbtes Nubuk direkt Schuhoberleder herstel- 
len. 

Schuhoberlederrezeptur 30: 

35 Ein LederstQck von 100 Gewichtsteilen eines auf Qbllche Weise chromgegerbten 
Rindsleders der Falzstarke 2,0 mm wurde In einer Flotte aus 200 Teilen Wasser 10 
Minuten bei 35**C gewaschen und anschlieliend in einer aus 100 Teilen Wasser und 
1 ,5 Teilen Natriumformlat bestehenden Flotte 5 Minuten bei 40''C gewalkt, danach 
wurden innerhalb von 20 Minuten portionsweise insgesamt 3 Teile Natrlumbicarbonat 

40 zugegeben und ein Neutralisations-pH-Wert von 7,6 eingestellt. Zur Entsauerungflotte 
wurden 7,2 Teile Farbstoff 24 gegeben und 40 Minuten bei pH 7.5 und 40**C gefarbt 



wo 2005/040490 



PCT/EP2004/012231 



187 

Dutch portionswelse Zugabe von insgesamt 8 Teilen Natriumcarbonat wurde zur Rxie- 
rung der pH-Wert der Flotte zwischen 9,2 - 9,8 eingestellt und bei 40**C 60 Minuten 
lang gewalkt Nach Flottenwechsel wurde zwelmal mit jeweils 300 Teilen Wasser ins- 
gesamt 60 Minuten lang gewaschen. In einer Flotte aus 200 Teilen Wasser wurde 
5 durch portionsweise Zugabe von insgesamt 4 Teilen Ameisensaure innerhalb von 60 
Minuten ein pH von 4,0 eingestellt. 

Das derart gefSrbte Leder wurde in einer frisch angesetzten Flotte aus 80 Teilen Was- 
ser und 3 Teilen Nachgerbstoff G25 35 Minuten lang bel 45^C gewalkt AnschlleBend 

10 wurden 2 Telle PolymergerbstofF G19 zugegeben, nach einer Walkzeit von 15 Minute 
erfolgte die Zugabe von 5 Teilen Polymergerbstoff G18. Nach weiteren 40 Minuten 
Walkzeit bei 45*'C wurden 4 Teile Harzgerbstoff G28 und 4 Teile Harzgerbstoff G1 1 
zugegeben und 60 Minuten bei 45*'C nachgegerbt. Anschlieliend wurden 70 Telle 
Wasser zugegeben und 10 Minuten bei 60**C gewalkt. Zur Nachgerbflotte wurden 2,5 

15 Teile Fettungsmittel F1 und 2,5 Telle Hydrophobiermittel H3 zugegeben und 60 Minu- 
ten bei 55''C gefettet. Anschlie&end wurde durch portionsweise Zugabe von 4 Teilen 
Ameisensaure wurde innerhalb von 60 Minuten ein pH-Wert von 3,5 eingestellt. Da- 
nach wurde die Flotte abgelassen und kurz kalt gespQIt. 

20 Das so gefarbte, nachgegerbte und gefettete Leder wurde uber Nacht auf Bock gela- 
gert, anschlieliend ausgereckt, bei SS'^C 4 Minuten lang vakuumiert, bei Raumtempera- 
tur hangegetrocknet, konditloniert, gestollt und bei SS^'C 3 Minuten vakuumgetrocknet, 
mit 220 er Schleifpapier zu Nubuk geschliffen, entstaubt und Spannrahmen getrocknet. 

25 Es wurde ein Nubuk direkt Schuhoberleder mit ausgezeichneten Wasch-, SchweiH-, 
Migrations- und Reibechtheiten erhalten. In analoger Weise kann man ein mit einem 
der Farbstoffe der Beispiel la bis 59k gefarbtes Nubuk direkt Schuhoberleder herstel- 
len. 

30 Schuhoberlederrezeptur 31 : 

Ein LederstOck von 100 Gewichtsteilen eines auf Qbliche Weise chromgegerbten 
RIndsleders der Falzstarke 2,0 mm wurde in einer Flotte aus 200 Teilen Wasser 10 
Minuten bei SS'^C gewaschen und anschllefiend in einer aus 100 Teilen Wasser und 
1 ,5 Teilen Natriumformiat bestehenden Flotte 5 Minuten bei 40'*C gewalkt, danach 

35 wurden innerhalb von 25 Minuten portionsweise insgesamt 3 Teile Natriumbicarbonat 
zugegeben und ein Neutralisations-pH-Wert von 7,7 eingestellt. Zur Entsauerungsflotte 
wurden 4,9 Teile Farbstoff 28a gegeben und 30 Minuten bei pH 7,5 und 40*^0 gefSrbt 
Durch portionsweise Zugabe von Insgesamt 6,8 Teilen Natriumcarbonat wurde zur 
Fixierung der pH-Wert der Flotte zwischen 9.5 - 10,0 eingestellt und bel 40°C 60 Minu- 

40 ten lang gewalkt. Nach Flottenwechsel wurde zweimal mit jeweils 300 Teilen Wasser 
insgesamt 60 Minuten lang gewaschen. In einer Flotte aus 200 Teilen Wasser wurde 
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durch portionsweise Zugabe von insgesamt 1 ,5 Tellen AmeisensSure innerhalb von 50 
MInuten ein pH von 5,5 eingestellt 

Das derart gefarbte Leder wurde in einer frisch angesetzten Flotte aus 80 Teilen Was- 
5 ser und 5 Teilen Hydrophobiermittel H5 20 Minuten lang bei 45*^0 gewalkt. Anschlle- 
Bend wurden 5 Telle Polymergerbstoff G18 zugegeben, nach einer Walkzeit von 40 
Minuten erfolgte die Zugabe von 5 Teilen Hydrophobiermittel H1 und 0.3 Telle Hilfsmit- 
tel HM4. Nach einer 60 mInOtlgen Fettung bei 45^*0 wurden 70 Telle Wasser zugege- 
ben und 10 Minuten be! 60^*0 gewalkt Dann wurde durch portionsweise Zugabe von 4 
10 Teilen Ameisensaure Innerhalb von 60 Minuten ein pH-Wert von 3,5 eingestellt. Da- 
nach wurde die Flotte abgelassen und In neu angesetzter Flotte aus 150 Teilen Was- 
ser und 0.5 Teilen Ameisensaure 5 Minuten lang gewalkt. Nach Zugabe von 5 Teilen 
Chromgerbstoff G24 wurde 90 Minuten lang fixiert. Zum Schluli wurde zweimal mit 300 
Teilen Wasser jeweils 10 Minuten bei 30X gespult. 

15 

Das so gefarbte, nachgegerbte und hydrophoblerte Leder wurde Dber Nacht auf Bock 
gelagert, anschllellend ausgereckt, bei 55''C 4 Minuten lang vakuumiert, be! Raum- 
temperatur hSngegetrocknet, kondltlonlert, gestollt und bei 55**C 2 Minuten vakuumge- 
trocknet. 

20 

Es wurde ein hydrophobiertes Schuhoberleder mit ausgezeichneten Wasch-, Schweili- 
, Migrations- und Relbechtheiten erhalten. In analoger Weise kann man ein mit einem 
der Farbstoffe der Beispiel la bis 59k gefSrbtes, hydrophobiertes Schuhoberleder her- 
stellen. 

25 

Schuhoberlederrezeptur 32: 

Ein LederstQck von 100 Gewichtsteilen eines auf Qbliche Weise chromgegerbten 
Rindsleders der Falzstarke 1 ,9 mm wurde in einer Flotte aus 200 Teilen Wasser 10 
Minuten bei 35''C gewaschen und anschlieRend In einer aus 100 Teilen Wasser und 

30 1,5 Teilen Natriumformiat bestehenden Flotte 5 Minuten bei 40''C gewalkt, danach 
wurden innerhalb von 25 Minuten portionsweise insgesamt 3 Telle Natriumblcarbonat 
zugegeben und ein Neutralisatlons-pH-Wert von 7,7 eingestellt. Zur EntsSuerungsflotte 
wurden 9,1 Telle Farbstoff 30 gegeben und 40 Minuten bei pH 7,6 und 40^*0 gefarbt. 
Durch portionsweise Zugabe von insgesamt 9,2 Teilen festes Natriumcarbonat wurde 

35 zur Fixierung der pH-Wert der Flotte zwischen 9,3 - 9,8 eingestellt und bei 40^0 60 
Minuten lang gewalkt. Nach Flottenwechsel wurde dreimal mit jeweils 300 Teilen Was- 
ser insgesamt 60 Minuten lang gewaschen. in einer Flotte aus 150 Teilen Wasser wur- 
de durch portionsweise Zugabe von insgesamt 2 Teilen Ameisensaure innerhalb von 
50 Minuten ein pH von 4,3 eingestellt. 



40 
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Das derart gefarbte Leder wurde in einer frisch angesetzten Flotte aus 80 Teilen Was- 
ser, 1,5 Teilen Nachgerbstoff G13 und 2 Teilen Polymergerbstoff G19 40 Minuten lang 
bei 45**C gewalkt AnsclilieBend wurden 0,7 Telle Natriumblcarbonat zugegeben und 
nach 20 minOtiger Wall<zeit ein pH-Wert von 5,5 eriialten. Danach wurden 3 Teile Hyd- 
5 robiermittel H1 und 0,2 Teile Hilfsmittel HM4 zugeben und 20 IVIinuten gewall<t. Nach 
Zugabe von 6 Teilen Polymergerbstoff GIB wurde noch weitere 30 Minuten nachge- 
gerbt. Zur Fettung wurden 5 Teile Hydrophobiermittel HI und 0.3 Teile Hilfsmittel HM4 
zugegeben und 60 Minuten gewalkt AnschlieRend erfolgt die Zugabe von 70 Teilen 
Wasser. Nach einer Walkzeit von 10 Minuten bei eo^'C wurde durch portionsweise Zu- 
10 gabe von 4 Teilen Ameisensaure innerhalb von 60 Minuten ein pH-Wert von 3,5 einge- 
stellt. Danach wurde die Flotte abgelassen und in neu angesetzter Flotte aus 150 Tei- 
len Wasser und 0,5 Teilen Ameisensaure 5 Minuten lang gewalkt. Nach Zugabe von 5 
Teilen Chromgerbstoff G24 wurde 90 Minuten lang fixiert, Zum SchluB wurde zweimal 
mit 300 Teilen Wasser jeweils 10 Minuten bei 30''C gewaschen. 

15 

Das so gefdrbte, nachgegerbte und hydrophobierte Leder wurde Qber Nacht auf Bock 
gelagert, anschlteCiend ausgereckt, bei 55''C 4 Minuten lang vakuumiert, bei Raum- 
temperatur hdngegetrocknet, konditioniert, gestollt und bei 55*'G 2 Minuten vakuumge- 
trocknet. 

20 

Es wurde ein hydrophobiertes Softy Schuhoberleder mit ausgezeichneten Wasch-, 
Schweil^-, Migrations- und Reibechtheiten erhalten. In analoger Weise kann man ein 
mit einem der Farbstoffe der Beispiel 1a bis 59k gefdrbtes, hydrophobiertes Softy 
Schuhoberleder herstellen. 

25 

Schuhoberlederrezeptur 33: 

Ein Lederstuck von 100 Gewichtsteilen eines auf Qbliche Weise chromgegerbten 
Rindsleders der Falzstarke 2,0 mm wurde in einer Flotte aus 200 Teilen Wasser 10 
Minuten bei 35*'C gewaschen und anschlieSend in einer aus 100 Teilen Wasser und 

30 1 ,5 Teilen Natriumformiat bestehenden Flotte 5 Minuten bei 40''C gewalkt, danach 
wurden innerhalb von 25 Minuten portionsweise insgesamt 3 Teile Natriumblcarbonat 
zugegeben und ein Neutralisations-pH-Wert von 7,7 eingestelit. Zur EntsSuerungflotte 
wurden 9,9 Teile Farbstoff 32 gegeben und 40 Minuten bei pH 7,6 und 40"C gefarbt. 
Durch portionsweise Zugabe von insgesamt 10,0 Teilen Natriumcarbonat wurde zur 

35 Fixierung der pH-Wert der Flotte zwischen 9,2 - 9,7 eingestelit und bei 40''C 60 Minu- 
ten lang gewalkt. Nach Flottenwechsel wurde zweimal mit jeweils 300 Teilen Wasser 
insgesamt 60 Minuten lang gewaschen. In einer Flotte aus 200 Teilen Wasser wurde 
durch portionsweise Zugabe von insgesamt 1,5 Teilen Ameisensaure innerhalb von 50 
Minuten ein pH von 5,4 eingestelit 

40 
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Das derart gefarbte Leder wurde in einer frisch angesetzten Flotte aus 80 Tellen Was- 
ser und 3 Teilen Polymergerbstoff G19 15 MInuten lang bei 45*^0 gewalkt. Anschlie- 
Rend wurden 1,5 Teile Hydrobiemriittel H1 zugeben und 15 Minuten lang gewalkt. Nach 
Zugabe von 5 Teilen Polymergerbstoff G1 8 wurde noch weitere 30 Minuten nachge- 
5 gerbt. Anschlieftend wurden 2 Teile Vegetabilgerbstoff G22, 2 Teile Nachgerbstoff G1 , 
2 Teile Harzgerbstoff G28 und 3 Teile Nachgerbstoff G1 1 zugegeben und 30 Minuten 
gewalkt. Zur Fettung wurden 4,5 Teile Hydrophobiermittel H1 und 0,3 Teile Hilfsmittel 
HM4 zugegeben und 60 Minuten gewalkt. Anschlleftend erfolgt die Zugabe von 70 Tei- 
len Wasser. Nach einer Walkzeit von 10 Minuten bei BO^'C wurde durch portionsweise 

10 Zugabe von 4 Teilen AmeisensSure innerhalb von 50 Minuten ein pH-Wert von 3,5 

eingestellt. Danach wurde die Flotte abgelassen und und in neu angesetzter Flotte aus 
150 Teilen Wasser und 0,5 Teilen Ameisensaure 10 Minuten lang gewalkt Nach Zu- 
gabe von 5 Teilen Chromgerbstoff G24 wurde 90 Minuten lang fixiert. AnschlieBend 
wurde einmal mit 300 Teilen Wasser 10 Minuten bei 30°C und einmal mit einer Flotte 

15 aus 300 Teilen Wasser und 0,2 Teilen Ameisensaure gewaschen. Zum SchluB wurde 
das Leder kurz gespQIt. 

Das so gefarbte, nachgegerbte und hydrophobierte Leder wurde Qber Nacht auf Bock 
gelagert, anschlieftend ausgereckt, bei 55*^0 4 Minuten lang vakuumiert, bei Raum- 
20 temperatur hangegetrocknet. konditionlert, gestollt und bei 55^*0 2 Minuten vakuumge- 
trocknet 

Es wurde ein hydrophobiertes Schuhoberleder mit ausgezeichneten Wasch-, Schweifl- 
, Migrations- und Reibechtheiten erhalten. In analoger Weise kann man ein mit einem 
25 der Farbstoffe der Beispiel 1a bis 59k gefSrbtes, hydrophobiertes Schuhoberleder her- 
stellen. 

Schuhoberlederrezeptur 34: 

Ein LederstQck von 100 Gewichtsteilen eines auf Qbliche Weise chromgegerbten 
30 RIndsleders der Falzstarke 1.8-2,0 mm wurde In einer Flotte aus 200 Teilen Wasser 10 
Minuten bei 35''C gewaschen und anschlle&end in einer aus 100 Teilen Wasser und 
1,5 Teilen Natriumformiat bestehenden Flotte 5 Minuten bei 40''C gewalkt, danach 
wurden innerhalb von 25 Minuten portionsweise insgesamt 3 Teile Natriumbicarbonat 
zugegeben und ein Neutralisations-pH-Wert von 7,7 eingestellt. Zur Entsauerungsflotte 
35 wurden 6,8 Telle Farbstoff 34p gegeben und 40 Minuten bei pH 7,6 und 40*^0 gefarbt. 
Durch portionsweise Zugabe von insgesamt 7,5 Teilen Natriumcarbonat wurde zur 
Fixierung der pH-Wert der Flotte zwischen 9,2 - 9,6 eingestellt und bei 40*^0 90 Minu- 
ten lang gewalkt Nach Flottenwechset wurde dreimal mit jeweils 300 Teilen Wasser 
insgesamt 60 Minuten lang gewaschen. In einer Flotte aus 200 Teilen Wasser wurde 
40 durch portionsweise Zugabe von insgesamt 2 Teilen AmeisensSure innerhalb von 60 
Minuten ein pH von 4,3 eingestellt 
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Das derart gefSrbte Leder wurde in einerfrisch angesetzten Flotte aus 80 Teilen Was- 
ser 1 Tell Nachgerbstoff G14 und 2 Teilen Polymergerbstoff G19 40 l\/linuten lang bei 
45**C gewalkt. Danach wurden 0,8 Teile Natriumbicarbonat zugegeben und ein pH von 
5 5,6 erreicht. Anschlieliend wurden 3 Teile Hydrobienmittel H5 und 0,15 Teile HM4 zu- 
gegeben und 20 Minuten lang gewalkt. Nach Zugabe von 5 Teilen Polymergerbstoff 
G18 wurde noch weitere 30 Minuten nachgegerbt. Anschlieliend wurden 2 Teile Nach- 
gerbstoff G1 , 2 Teile Vegetabilgerbstoff G22 und 2 Teile Harzgerbstoff G28 zugegeben 
und 30 l\/llnuten gewalkt. Zur Fettung wurden 5 Telle Hydrophobiermittel HI und 0,15 

10 Teile IHilfsmittei HM4 zugegeben und 60 l\/linuten gewalkt. Anschlieliend erfolgt die 
Zugabe von 70 Teilen Wasser. Nach einer Walkzeit vonIO Minuten bei 60*C wurde 
durch portionsweise Zugabe von 4 Teilen Amelsensaure innerhalb von 40 Minuten ein 
pH-Wert von 3,5 eingestellt. Danach wurde die Flotte abgelassen und in neu angesetz- 
ter Flotte aus 150 Teilen Wasser und 0,5 Teilen Amelsensaure 10 Minuten lang ge- 

15 walkt. Nach Zugabe von 5 Teilen Chromgerbstoff G24 wurde 90 Minuten lang fixlert. 
Anschlieliend wurde einmal mit 300 Teilen Wasser 10 Minuten bei SO'^C und einmai mit 
einer Flotte aus 300 Teilen Wasser und 0,2 Teilen Amelsensaure 10 Minuten bei 30*'C 
gewaschen. Zum Schlufi wurde das Leder kurz gespQit. 

20 Das so gefarbte, nachgegerbte und hydrophobierte Leder wurde uber Nacht auf Bock 
gelagert, anschlieliend ausgereckt, bei 55°C 4 Minuten lang vakuumiert, bei Raum- 
temperatur hangegetrocknet, konditioniert, gestollt und bei 55''C 2 Minuten vakuumge- 
trocknet. 



25 Es wurde ein hydrophoblertes Schuhoberleder mit ausgezeichneten Wasch-, Schweifi- 
, Migrations- und Reibechtheiten erhalten. In analoger Wefse kann man ein mit einem 
der Farbstoffe der Beispiel la bis 59k gefarbtes, hydrophoblertes Schuhoberleder her- 
stellen. 

30 Schuhoberlederrezeptur 35: 

Ein LederstQck von 100 Gewichtsteilen eines auf Qbiiche Weise chromgegerbten 
Rindsleders der Falzstdrke 1.8 mm wurde in einer Flotte aus 300 Teilen Wasser 10 
Minuten bei SO^C gewaschen und anschlieliend in einer aus 100 Teilen Wasser und 
1,5 TeHen Natriumformiat bestehenden Flotte 5 Minuten bei 40**C gewalkt, danach 

35 wurden innerhalb von 25 Minuten portionsweise insgesamt 3 Teile Natriumbicarbonat 
zugegeben und ein Neutralisations-pH-Wert von 7,7 eingestellt Zur Entsauerungsflotte 
wurden 8,1 Teile Farbstoff 36 gegeben und 50 Minuten bei pH 7.6 und 40*^0 gefarbt. 
Durch portionsweise Zugabe von insgesamt 8,7 Teilen Natriumcarbonat wurde zur 
Fixlerung der pH-Wert der Flotte zwischen 9,2 - 9,6 eingestellt und bei 40''C 60 Minu- 

40 ten lang gewalkt. Nach Flottenwechsel wurde dreimai mit jeweils 300 Teilen Wasser 
insgesamt 60 Minuten lang gewaschen. In einer Flotte aus 150 Teilen Wasser wurde 
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durch portionsweise Zugabe von insgesamt 1,5 Tellen AmeisensSure innerhalb von 60 
Minuten ein pH von 5,3 eingestellt. 



Das derart gefarbte Leder wurde in einer frisch angesetzten Rotte aus 100 Teilen 
5 Wasser und 3 Teilen Hydrophobiermittel H5 20 Minuten vorgefettet. AnschlieBend 
wurden 5 Teil Poly mergerbs toff G18 zugegeben und 40 Minuten lang gewalkt. Nach 
Zugabe von 3 Teilen Polymergerbstoff G16 wurden weitere 30 Minuten nachgegerbt. 
Danach wurden 2 Telle Polymergerbstoff G19 zugegeben und 30 Minuten lang ausge- 
gerbt. Zur Nachgerbflotte wurden 5 Telle Hydrophoblemnlttel H1 und 0,5 Telle Hilfsmlt- 

10 tel HM4 gegeben und 60 Minuten lange gefettet. AnschlleBend erfolgt die Zugabe von 
100 Teilen Wasser. Nach efner Walkzeit von 10 Minuten bei 60*^0 wurde durch porti- 
onsweise Zugabe von 4 Teilen Ameisensaure innerhalb von 55 Minuten ein pH-Wert 
von 3,5 eingestellt. Danach wurde die Flotte abgelassen und in neu angesetzter Flotte 
aus 120 Teilen Wasser und 0,5 Teilen Ameisensaure 10 Minuten lang gewalkt. Nach 

15 Zugabe von 5 Teilen Chromgerbstoff G24 wurde 90 Minuten lang fixiert. AnschlleBend 
wurde zweimal mit jeweils 300 Teilen Wasser 10 Minuten bei 30**C gewaschen. 

Das so gefgrbte, nachgegerbte und hydrophobierte Leder wurde Qber Nacht auf Bock 
gelagert, anschlieliend ausgereckt, bei 55'C 4 Minuten lang vakuumiert, bei Raum- 
20 temperatur hangegetrocknet, konditioniert, gestollt und bei 55'*C 3 Minuten vakuumge- 
trocknet. 



Es wurde ein rein Polymer baslertes hydrophoblertes Schuhoberleder mIt ausgezeich- 
neten Wasch-, Schweill-, Migrations- und Reibechtheiten erhalten. In analoger Weise 
25 kann man ein mit einem der Farbstoffe der Beispiel la bis 59k gefarbtes, rein polymer- 
basiertes, hydrophoblertes Schuhoberleder herstellen. 

Schuhoberlederrezeptur 36: 

Ein Lederstuck von 100 Gewichtsteilen eines auf Qbliche Weise chromgegerbten 
30 RIndsleders der Falzstflrke 1 ,8 mm wurde in einer Flotte aus 300 Teflen Wasser 10 
Minuten bei SO^'C gewaschen und anschliedend in einer aus 100 Teilen Wasser und 
1,5 Tellen Natriumformiat bestehenden Flotte 5 Minuten bei 40**C gewalkt, danach 
wurden innerhalb von 25 Minuten portionsweise insgesamt 3 Teile Natriumblcarbonat 
zugegeben und ein Neutralisations-pH-Wert von 7,7 eingestellt. Zur Entsauerungsflotte 
35 wurden 5,7 Teile Farbstoff 35v gegeben und 50 Minuten bei pH 7,6 und 40°C gefarbt. 
Durch portionsweise Zugabe von insgesamt 6,5 Teilen Natriumcarbonat wurde zur 
Fixierung der pH-Wert der Flotte zwischen 9,2 - 9,6 eingestellt und bei 40''C 60 Minu- 
ten lang gewalkt. Nach Flottenwechsel wurde dreimal mit jeweils 300 Teilen Wasser 
insgesamt 60 Minuten lang gewaschen. In einer Flotte aus 150 Teilen Wasser wurde 
40 durch portionsweise Zugabe von insgesamt 1,5 Teilen Ameisensaure innerhalb von 60 
Minuten ein pH von 5,3 eingestellt 
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Das derart gefarbte Leder wurde In einer frisch angesetzten Flotte aus 100 Teilen 
Wasser und 2 Teilen Hydrophobiennittel H5 20 Minuten vorgefettet. AnschlieBend 
wurden 5 Tail Polymergerbstoff G18 zu gegeben und 40 Minuten lang gewalkt. Nach 
5 Zugabe von 3 Teilen Nachgerbstoff G1 wurden weitere 30 Minuten nachgegerbt Da- 
nach wurden 2 Telle Vegetabllgerbstoff G22 zugegeben und 30 Minuten lang ausge- 
gerbt. Zur Nachgerbflotte wurden 5 Telle Hydrophobiermittel H1 und 0.5 Telle Hllfsmit- 
tel HM4 gegeben und 60 Minuten lange gefettet. Anschlieflend erfolgt die Zugabe von 
100 Teilen Wasser. Nach eIner Walkzeit von 10 Minuten be! 60°C wurde durch porti- 
10 ' onswelse Zugabe von 4 Teilen AmeisensSure Innerhalb von 55 Minuten ein pH-Wert 
von 3,5 eingestellt. Danach wurde die Flotte abgelassen und in neu angesetzter Flotte 
aus 120 Teilen Wasser und 0,5 Teilen Ameisensaure 10 Minuten lang gewalkt. Nach 
Zugabe von 5 Teilen Chromgerbstoff G24 wurde 90 Minuten lang flxiert. Anschlieliend 
wurde zweimal mit jeweils 300 Teilen Wasser 10 Minuten bei 30**C gewaschen. 

15 

Das so gefarbte, nachgegerbte und hydrophobierte Leder wurde Qber Nacht auf Bock 
gelagert, anschlie&end ausgereckt, bei 55°C 4 Minuten lang vakuumiert, bei Raum- 
temperatur hangegetrocknet, konditioniert, gestoilt und bei 55''C 3 Minuten vakuumge- 
trocknet. 

20 

Es wurde ein hydrophobiertes Schuhoberleder mit ausgezeichneten Wasch-, SchweiR- 
, Migrations- und Reibechtheiten erhatten. In analbger Weise kann man ein mit einem 
der Farbstoffe der Beisplel la bis 5gk gefarbtes, hydrophobiertes Schuhoberleder her- 
stellen. 

25 

Schuhoberlederrezeptur 37: 

Ein Lederstuck von 100 Gewichtsteilen eines auf Qbllche Weise chromgegerbten 
Rindsleders der Falzstarke 1,8 mm wurde in einer Flotte aus 300 Teilen Wasser 10 
Minuten bei 30**C gewaschen und anschlieliend in eIner aus 100 Teilen Wasser und 

30 1.5 Teilen Natriumformlat bestehenden Flotte 5 Minuten bei 40'*C gewalkt, danach 
wurden innerhalb von 25 Minuten portionswelse insgesamt 3 Telle Natriumblcarbonat 
zugegeben und ein Neutralisations-pH-Wert von 7,7 eingestellt. Zur EntsSuerungsflotte 
wurden 7,8 Telle Farbstoff 38o gegeben und 50 Minuten bei pH 7,6 und 40*^0 gefdrbt. 
Durch portlonsweise Zugabe von insgesamt 8,1 Teilen Natriumcarbonat wurde zur 

35 Fixlerung der pH-Wert der Flotte zwischen 9,2 - 9,6 eingestellt und bei 40^*0 60 Minu- 
ten lang gewalkt. Nach Flottenwechsel wurde dreimal mit jeweils 300 Teilen Wasser 
insgesamt 60 Minuten lang gewaschen. In einer Flotte aus 150 Teilen Wasser wurde 
durch portionswelse Zugabe von insgesamt 2 Teilen AmeisensSure innerhalb von 60 
Minuten ein pH von 4,5 eingestellt 

40 
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Das derart gefarbte Leder wurde In einer frisch angesetzten Flotte aus 100 Teilen 
Wasser 1,5 Teilen Nachgerbstoff G14, 1,5 Telle Polymergerbstoff G16 undd 1,5 Telle 
Nachgerbstoff G19 40 Minuten lang gewalkt. Nach Zugabe von 2 Teilen Vegetabll- 
gerbstoff G22 und 3 Teilen Nachgerbstoff G28 wurde 60 Minuten lang ausgegerbt Zur 
5 Nachgerbflotte wurden 6 Telle Hydrophobiennittel H1 und 0,5 Telle Hilfsmittel HM4 
gegeben und 90 Minuten lange gefettet. AnschlieBend erfolgt die Zugabe von 100 Tei- 
len Wasser. Nach einer Walkzeit von 10 Minuten bel 60*^0 wurde durch portionsweise 
Zugabe von 4 Teilen Amelsensaure Innerhalb von 50 Minuten ein pH-Wert von 3,5 
eingestellt. Danach wurde die Flotte abgelassen und In neu angesetzter Flotte aus 120 
10 Teilen Wasser und 0,5 Teilen Amelsensaure 5 Minuten lang gewalkt. Nach Zugabe von 
5 Teilen Chromgerbstoff G24 wurde 90 Minuten lang fixiert. Anschlieliend wurde 
zwelmal mit Jewells 300 Teilen Wasser 10 Minuten bel 30**C gewaschen. 

Das so gefarbte, nachgegerbte und hydrophobierte Leder wurde Qber Nacht auf Bock 
15 gelagert, anschlieliend ausgereckt, bel 55^*0 4 Minuten lang vakuumlert, bel Raum- 
temperatur hSngegetrocknet, konditioniert, gestollt und bel 55**C 3 Minuten vakuumge- 
trocknet. 

Es wurde eIn hydrophobiertes Schuhoberleder mit ausgezeichneten Wasch-, SchwelB- 
20 . Migrations- und Reibechtheiten erhalten. In analoger Weise kann man ein mit efnem 
der Farbstoffe der Beispiel la bis 59k gefarbtes, hydrophobiertes Schuhoberleder her- 
stellen. 

Schuhoberlederrezeptur 38: 

25 Ein LederstQck von 100 Gewichtsteilen eines auf ubiiche Weise chromgegerbten 
Rindsleders der Falzstarke 2,0 mm wurde in einer Flotte aus 200 Teilen Wasser 10 
Minuten bel 35^*0 gewaschen und anschlieliend in einer aus 100 Teilen Wasser und 
1,5 Teilen Natriumformiat bestehenden Flotte 5 Minuten bei 40''C gewalkt, danach 
wurden Innerhalb von 20 Minuten portionsweise insgesamt 3 Telle Niatriumbicarbonat 

30 zugegeben und ein Neutralisations-pH-Wert von 7,6 eingestellt. Zur EntsSuerungsflotte 
wurden 9,2 Teile Farbstoff 40d gegeben und 40 Minuten bei pH 7,5 und 40**C gefarbt. 
Durch portionsweise Zugabe von Insgesamt 9,3 Teilen Natriumcarbonat wurde zur 
Fixienjng der pH-Wert der Flotte zwischen 9,2 - 9.8 eingestellt und bel 40"C 60 Minu- 
ten lang gewalkt. Nach Flottenwechsel wurde zwelmal mit jeweiis 300 Teilen Wasser 

35 insgesamt 60 Minuten lang gewaschen. In einer Flotte aus 200 Teilen Wasser wurde 
durch portionsweise Zugabe von Insgesamt 3.5 Teilen Amelsensaure innerhalb von 60 
Minuten ein pH von 3,8 eingestellt. 

Das derart gefarbte Leder wurde In einer frisch angesetzten Flotte aus 80 Teilen Was- 
40 ser und 3 Teilen Nachgerbstoff G26 60 Minuten lang bei 45''C gewalkt. Anschlieliend 
wurden 2 Teile Polymergerbstoff G19 zugegeben, nach einer Walkzeit von 15 Minuten 
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erfolgte die Zugabe von 5 Teilen Polymergerbstoff G18. Nach weiteren 40 Minuten 
Walkzeit bei 45''C wurden 4 Teile Harzgerbstoff G28 und 4 Teile Harzgerbstoff G1 1 
zugegeben und 60 Minuten be! 45*^0 nachgegerbt. AnschlieSend wurden 70 Telle 
Wasser zugegeben und 10 Minuten bei BO'^C gewalkt. Zur Nachgerbflotte wurden 2.5 
5 Teile Fettungsmittel F1 und 2.5 Teile Hydrophobiermittel H3 zugegeben und 60 Minu- 
ten bei 55*'C gefettet. AnschlieBend wurde durch portionsweise Zugabe von 4 Teilen 
Ameisensaure wurde Innerhalb von 60 Minuten ein pH-Wert von 3,5 eingestellt Da- 
nach wurde die Flotte abgelassen und das Leder kurz kait gespQIt. 

10 Das so gefarbte, nachgegerbte und gefettete Leder wurde-Qber Nacht auf Bock gela- 
gert, anschlieliend ausgereckt, bei 55°C 4 Minuten lang vakuumiert, bei Raumtempera- 
tur hangegetrocknet, konditioniert, gestollt und bei 55**C 3 Minuten vakuumgetrocknet, 
mit 220 er Schleifpapier zu Nubuk geschliffen, entstaubt und Spannrahmen getrocknet 

15 Es wurde ein Nubuk direkt Schuhoberieder mit ausgezelchneten Wasch-, Schweid-, 
Migrations- und Reibechtheiten erhalten. In analoger Welse kann man ein mit einem 
der Farbstoffe der Beispiel la bis SSk gefarbtes Nubuk direkt Schuhoberieder herstel- 
len. 

20 Schuhoberieden^ezeptur 39: 

Ein LederstOck von 100 Gewichtstellen eines auf ubiiche Weise chromgegerbten 
Rindsleders der Falzstarke 2,1 mm wurde in einer Flotte aus 200 Teilen Wasser 10 
Minuten bei SS^'C gewaschen und anschliellend in einer aus 100 Teilen Wasser und 
1,5 Teilen Natriumformiat bestehenden Flotte 5 Minuten bei 40**C gewalkt, danach 

25 wurden innerhalb von 20 Minuten portionsweise insgesamt 3 Teile Natriumbicarbonat 
zugegeben und ein Neutralisations-pH-Wert von 7,6 eingestellt Zur Entsauerungsflotte 
wurden 8 Teile Farbstoff 391 gegeben und 40 Minuten bei pH 7,5 und 40*^0 gefarbt. 
Durch portionsweise Zugabe von insgesamt 8,6 Teilen Natriumcarbonat wurde zur 
Fixlerung der pH-Wert der Flotte zwischen 9,2 - 9,8 eingestellt und bei 40**C 60 Mlnu- 

30 ten lang gewalkt. Nach Flottenwechsel wurde zweimal mit Jewells 300 Teilen Wasser 
Insgesamt 60 Minuten lang gewaschen. In einer Flotte aus 200 Teilen Wasser wurde 
durch portionsweise Zugabe von insgesamt 3,5 Teilen Ameisensdure Innerhalb von 60 
Minuten ein pH von 3,8 eingestellt. 

35 Das derart gef§rbte Leder wurde in einer frisch angesetzten Flotte aus 80 Teilen Was- 
ser und 3,5 Teilen Nachgerbstoff G27 50 Minuten lang bei 45°C gewalkt. AnschlieBend 
wurden 2 Telle Polymergerbstoff G1 9 zugegeben, nach einer Walkzeit von 15 Mfnuten 
erfolgte die Zugabe von 5 Teilen Polymergerbstoff G18. Nach weiteren 40 Minuten 
Walkzeit bei 45*^0 wurden 4 Teile Harzgerbstoff G28 und 4 Teile Harzgerbstoff G1 1 

40 zugegeben und 60 Minuten be! 45''C nachgegerbt. AnschliefJend wurden 70 Teile 
Wasser zugegeben und 10 Minuten bei 60*'C gewalkt. Zur Nachgerbflotte wurden 2,5 
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Telle Fettungsmittel F1 und 2,5 Teile Hydrophobiermitlel H3 zugegeben und 60 Minu- 
ten bei SS^'C gefettet. Anschliefiend wurde durch portionsweise Zugabe von 4 Tellen 
Ameisensaure wurde innerhalb von 60 Minuten ein pH-Wert von 3,5 eingestellt Da- 
nach wurde die Flptte abgelassen und das Leder kurz kalt gespQIt. 

Das so gefarbte, nachgegerbte und gefettete Leder wurde uber Nacht auf Bock gela- 
gert, anschllelSend ausgereckt, be! 55'C 4 Minuten lang vakuumlert, bei Raumtempera- 
tur hangegetrocknet, konditioniert, gestollt und bei SS^'C 3 Minuten vakuumgetrocknet, 
mit 220 er Schleifpapier zu Nubuk geschliffen, entstaubt und Spannrahmen getrocknet. 

Es wurde ein Nubuk direkt Schuhoberleder mit ausgezeichneten Wasch-, ScliweiB-, 
Migrations- und Reibechtheiten erhalten. In analoger Weise kann man ein mit einem 
der Farbstoffe der Beispiel la bis 59k gefarbtes Nubuk direkt Schuhoberleder herstel- 
len. 



Schuhoberlederrezeptur 40: 

Ein LederstQck von 100 Gewichtsteilen eines auf ubiiche Weise chromgegerbten 
Rindsleders der Faizstarke 1,8 mm wurde in einer Flotte aus 300 Teilen Wasser 10 
Minuten bei 30*^0 gewaschen und anschlieBend in einer aus 100 Teilen Wasser, 1,5 

20 Teilen Gerbstoff G1 und 1 Teilen Hilfsmittel HM7 bestehenden Flotte 60 Minuten bei 
40°C gewalkt. AnschlieBend gab man zu der Flotte 1,5 Teile Natriumformiat und walkte 
30 min. bei 40''C. Danach wurden innerhalb von 25 Minuten portionsweise insgesamt 3 
Teile Natriumblcarbonat zugegeben und ein Neutralisations-pH-Wert von 7,6 einge* 
stellt. Zur Entsauerungsflotte wurden 8,0 Teile Farbstoff 13ae gegeben und 45 Minuten 

25 bei pH 7,0 und 40°C gefarbt. Durch portionsweise Zugabe von insgesamt 7,5 Teilen 
Natriumcarbonat wurde zur Fixierung der pH-Wert der Flotte zwischen 9,2 - 9,5 einge- 
stellt und bei 40°C 60 Minuten lang gewalkt. Nach Flottenwechsel wurde dreimal mit 
jeweils 300 Teilen Wasser insgesamt 60 Minuten lang gewaschen. In einer Flotte aus 
200 Teilen Wasser wurde durch portionsweise Zugabe von insgesamt 4 Teilen Amei- 

30 sensdure innerhalb von 60 Minuten ein pH von 3,6 eingestellt. 

Das derart gefSrbte Leder wurde in einer frisch angesetzten Flotte aus 80 Teilen Was- 
ser und 1 Teil Aldehydgerbstoff G13 und 3 Teilen Polymergerbstoff G16 60 Minuten bei 
45''C gewalkt. Dann gab man 0,5 Teile Natriumblcarbonat zu, gab nach einer Walkzeit 

35 von 30 Minuten 5 Teile Polymergerbstoff G18 zu und gerbte weltere 30 Minuten bei 
45''C nach. AnschlielSend fOgte man zur Flotte 0,8 Teile Hilfmittel HM5, 3 Teile Poly- 
mergerbstoff G17 und 2 Teile Polymergerbstoff G19 und gerbte 60 Minuten bei 45*^0 
aus. Anschlieflend wurden 70 Teile Wasser zugegeben und 10 Minuten bei 60''C ge- 
walkt. Zur Nachgerbflotte wurden 2,5 Teile Fettungsmittel F6, 1,5 Teile Hydrophobier- 

40 mittel H3 und 1 ,5 Teile Fettungsmittel F2 zugegeben und 60 Minuten bei 45°G gefettet. 
AnschlieBend wurde durch portionsweise Zugabe von 4 Teilen Ameisensaure inner- 
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halb von 60 Minuten ein pH-Wert von 3,5 eingestellt. Danach wurde die Flotte abgelas- 
sen und das Leder kurz kalt gespQIt. 

Das so gefarbte, nachgegerbte und gefettete Leder wurde Qber Nacht auf Bock gela- 
5 gert, anschlieliend ausgereckt, bei 60*'C 2 Minuten vakuumiert, bei Raumtemperatur 
hangegetrocknet, konditioniert. gestollt und bei 60°C 2 IVlinuten vakuumgetrocknet. 

Es wurde ein Schuhoberleder mit ausgezelchneten Wasch-, Schweift-, Migrations- und 
Reibecfitheiten erhalten. in analoger Weise kann man ein mit einem der Farbstoffe der 
1 0 Beispiel 1 a bis 59k gefSrbtes Scliulioberleder herstellen. 

Mdbellederrezeptur 1 : 

Ein Lederstuck von 100 Gewichtsteilen eines auf ubliclie Weise cliromgegerbten 
Rindsleders der Falzstarke 1 .1 mm wurde in einer Flotte aus 300 Teilen Wasser 10 

15 Minuten bei 30''C gewaschen und anschlieliend in einer aus 100 Teilen Wasser und 
1,5 Teilen Natriumformlat bestehenden Flotte 5 Minuten bei 35**C gewalkt, danach 
wurden innerhalb von 25 Minuten portionsweise insgesamt 3 Telle Natriumbicarbonat 
zugegeben und ein Neutralisations-pH-Wert von 7,8 eingestellt. Anschlieliend wurden 
1,5 Telle HM2 zugegeben und 5 Minuten gewalkt. Zur Entsauerungsflotte wurden 10,5 

20 Teile Farbstoff 41c gegeben und 30 Minuten bei pH 7,3 und 35^*0 gefarbt Danach 
wurden 0,5 Teile Natriumbicarbonat zugegeben und 60 Minuten gewalkt. Durch porti- 
onsweise Zugabe von insgesamt 9,5 Teilen Natriumcarbonat wurde zur Fixierung der 
pH-Wert der Flotte zwischen 9,3 - 9,5 eingestellt und bei 35°C 60 Minuten lang ge- 
walkt. Nach Flottenwechsel wurde zweimal mit jeweils 300 Teilen Wasser insgesamt 

25 60 Minuten lang bei 40**C gewaschen. In einer Flotte aus 200 Teilen Wasser wurde 
durch portionsweise Zugabe von insgesamt 3 Teilen Ameisensaure innerhalb von 60 
Minuten ein pH von 3,7 eingestellt 

Das derart gefSrbte Leder wurde In einer frisch angesetzlen Flotte aus 150 Teilen 
30 Wasser und 2 Teilen Nachgerbstoff G13 60 Minuten lang bei 45''C gewalkt. Anschlie- 
Bend wurden 2 Teile Polymergerbstoff G18 zugegeben, Nach einer Walkzeit von 60 
Minuten erfolgte die Zugabe von 1,5 Teilen Natriumbicarbonat. Nach weiteren 20 Minu- 
ten Walkzeit bei 45^*0 wurden 2 Teile Fettungsmittel F1 und 0,2 Teile Hilfsmittel HM4 
.zugegeben und 20 Minuten vorgefettet. Zur Flotte wurden 5 Teile Nachgerbstoff G5, 3 
35 Teile Vegetabilgerbstoff G22 und 2 Teile Harzgerbstoff G11 gegeben und 60 Minuten 
lang nachgegerbt. Zur Nachgerbflotte wurden 7 Telle Fettungsmittel F1 und 3 Teile 
Fettungsmittel F6 zugegeben und 60 Minuten bei 45''C gefettet. Anschlieliend wurde 
durch portionsweise Zugabe von 5 Teilen Ameisensaure innerhalb von 45 Minuten ein 
pH-Wert von 3,5 eingestellt. Danach wurde die Flotte abgelassen und das Leder kurz 
40 kalt gespOlt. 
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Das so gefarbte, nachgegerbte und gefettete Leder wurde Qber Nacht auf Bock gela- 
gert, anschlieRend ausgereckt. naligespannt und Spannrahmen getrocknet, kondltio- 
niert, gestollt und gemillt. 

5 Es wurde ein Mobelleder mit ausgezeichneten Wasch-, Schweili-, Migrations- und 

Reibechtheiten erhalten. In analoger Weise kann man ein mit einem der Farbstoffe der 
Beispiel 1a bis SOk gefarbtes Mobelleder herstellen. 

Mobeilederrezeptur 2: 

10 Ein LederstOck von 100 Gewichtsteilen eines auf Obliche Weise organlsch gegerbten - 
Rindsleders der FalzstSrke 1 ,0 - 1 ,1 mm wurde in einer Flotte aus 300 Teilen Wasser 
15 Minuten bei 30°C gewaschen und anschlieliend in einer aus 100 Teilen Wasser und 
1,5 Teilen Natriumformiat bestehenden Flotte 10 Minuten bei 35°C gewalkt. Die Flotte 
hatte einen pH-Wert von 4.2 - 4,6. Zur Flotte wurden 8,7 Teile Farbstoff 42g zugege- 

15 ben und 40 Minuten bei pH 5,5 und 35°C gefgrbt Durch portionsweise Zugabe von 
insgesamt 3 Teilen Natriumblcarbonat wurde Innerhalb von 20 Minuten ein pH-Wert 
von 7,3 - 7,8 eingestellt Zur FIxlerung wurde der pH-Wert der Flotte durch portions- 
weise Zugabe von insgesamt 9 Teilen Natriumcarbonat zwischen 9.2 - 9,6 eingestellt 
und 60 Minuten lang bei 35^*0 gewalkt. Nacli Flottenwechsel wurde zweimal mit mit 

20 einer Flotte aus jeweils 300 Teilen Wasser und 1 ,5 Teilen Hilfsmlttel HM3 insgesamt 60 
Minuten lang bei 40'*C gewaschen . In einer Flotte aus 200 Teilen Wasser wurde durch 
portionsweise Zugabe von Insgesamt 2 Teilen AmeisensSure innerhalb von 60 Minuten 
bei 40**C ein pH von 4.3-4.6 eingestellt. 

25 Das derart gefarbte Leder wurde in einer frisch angesetzten Flotte aus 100 Teilen 
Wasser, 3 Teilen Polymergerbstoff G18 und 1,5 Teilen Fettungsmittel F6 30 Minuten 
bei 35''C nachgegerbt. Anschlieftend wurden 6 Telle Polymergerbstoff G18 und 10 
Teile Nachgerbstoff G18 zugegeben und 60 Minuten bei 35°C gewalkt. Nach Zugabe 
von 1,5 Teilen Fettungsmittel F6 und einer Walkzelt von 30 Minuten wurden 6 Telle 

30 Polymergerbstoff G18 und 10 Telle Nachgerbstoff G8 zugegeben und 60 Minuten bei 
35''C nachgegerbt. Zur Nachgerbflotte wurden 10 Teile Fettungsmittel F6 zugegeben 
und 60 Minuten bei 35'*C gefettet. Zur Fixierung des Fettungsmittels wurde nach Zuga- 
be von 100 Teile 45*C heifiem Wasser und einer Walkzeit von 20 Minuten innerhalb 
von 50 Minuten durch Zugabe von Ameisensaure ein pH-Wert von 3.5 eingestellt An- 

35 schlieBend wurde 15 Minuten lang mit 300 Teilen Wasser gewaschen. 

Das so gefSrbte, nachgegerbte und gefettete Leder wurde Qber Nacht Qber Bock gela- 
gert, anschlieliend ausgereckt, naligespannt, Spannrahmen getrocknet konditioniert, 
gestollt, gemillt und gespannt 

40 
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Es wurde ein wetwhite Mdbellederleder mit ausgezeichneten Wasch-, Schweifi-, Migra- 
tions- und Relbeclitlieiten erhaiten. In analoger Weise i<ann man ein mit einem der 
Farbstoffe der Beispiel 1a bis 59i< gefSrbtes wetwhite Mdbelleder hersteilen. 

5 IVlobeliederrezeptur 3: 

Ein Lederstuck von 100 Gewichtsteilen eines auf Qbliciie Welse organisch gegerbten 
RIndsleders der FalzstSrke 1,0-1,1 mm wurde in einer Flotte aus 300 Tellen Wasser 
15 Minuten bei SO^'C gewasclien und anschlieHend in einer aus 100 Teilen Wasser und 
1,5 Teilen Natriumfomniat bestelienden Flotte 10 l\/linuten bei 35^*0 gewall<t. Die Flotte 

10 hatte einen pH-Wert von 4,4. Zur Flotte warden 7,5 Teile Farbstoff 46e zugegeben und 
45 IVIinuten bei pH 5,3 und 35°C gefarbt Durcli portionswelse Zugabe von insgesamt 3 
Teilen Natriumbicarbonat wurde innerhalb von 20 IVIinuten ein pH-Wert von 7,3 - 7,8 
eingestellt. Zur FIxierung wurde der pH-Wert der Flotte durcli portionsweise Zugabe 
von insgesamt 8 Teilen Natriumcarbonat zwischen 9,5 - 10,0 eingestellt und 60 Minu- 

15 ten lang bei 35^0 gewalkt. Nach Flottenwechsel wurde dreimal mit einer Flotte aus 
jeweils 300 Teilen Wasser insgesamt 60 Minuten lang bei 40''C gewaschen . In einer 
Flotte aus 200 Teilen Wasser wurde durch portionsweise Zugabe von insgesamt 1 ,5 
Teilen Ameisensaure innerhalb von 60 Minuten bei 40*^0 ein pH von 4,7-5,0 eingestellt. 

20 Das derart gefarbte Leder wurde in einer frisch angesetzten Flotte aus 50 Teilen Was- 
ser, 15 Teilen Hydrophobiermittel H5 und 15 Teilen Polymergerbstoff G18 90 Minuten 
bei 35**C nachgegerbt. AnschlieRend wurden 8 Teile Hydrophobiermittel H5 und 6 Teile 
Fettungsmittel F6 zugegeben und 150 Minuten bei 35*'C gefettet. Danach wurden 100 
Teile 45''C hei&er Wasser zugegeben und 10 Minuten gewalkt. Anschlie&ende wurde 

25 innertialb von 40 Minuten durch Zugabe von 3 Teilen Ameisensaure ein pH-Wert von 
3,5 eingestellt. Zum Schlull wurde kurz mit Wasser gespQIt. 

Das so gefarbte, nachgegerbte und gefettete Leder wurde Qber Nacht Uber Bock gela- 
gert, anschliedend ausgereckt, naflgespannt, Spannrahmen getrocknet, konditioniert, 
30 gestollt, Qber Nacht gemillt, gestollt und gespannt. 

Es wurde ein rein Polymer basiertes wetwhite Mobellederleder mit ausgezeichneten 
Wasch-, Schweifi-, Migrations- und Reibechtheiten erhaiten. In analoger Weise kann 
man ein mit einem der Farbstoffe der Beispiel 1a bis 59k gefarbtes, rein polymerbasier- 
35 tes wetwhite MSbelleder hersteilen. 

Mdbellederrezeptur 4: 

Ein LederstQck von 100 Gewichtsteilen eines auf Qbliche Weise chromgegerbten 
Rindsleders der Falzstarke 1,1 mm wurde in einer Flotte aus 300 Teilen Wasser 10 
40 Minuten bei 30°C gewaschen und anschlieSend in einer aus 100 Teilen Wasser und 
1,5 Teilen Natriumformiat bestehenden Flotte 5 Minuten bei 35**C gewalkt, danach 
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wurden Innerhalb von 30 Minuten portlorisweise jnsgesamt 4 Teile Natriumbicarbonat 
zugegeben und em Neutrallsations-pH-Wert von 7,7 eingestellt. Anschlieliend wurden 
1 ,5 Teile HM2 zugegeben und 5 Minuten gewalkt. Zur Entsauerungsflotte wurden 9 
Teile Farbstoff 43ag ^egeben und 30 Minuten bei pH 7,4 und 35°C gefarbt, Danach 
5 wurden 0,5 Teile Natriumbicarbonat zugegeben und 60 Minuten bet pH 7,5 gewalkt, 
Durch portionsweise Zugabe von insgesamt 9,8 Teilen Natriumcarbonat wurde zur 
Fixierung der pH-Wert der Flotte zwischen 9.3 - 9,8 eingestellt und bei 35*^0 60 Minu- 
ten lang gewalkt. Nach Flottenwechsel wurde dreimal mit jeweils 300 Teilen Wasser 
Insgesamt 60 Minuten lang bei 40''C gewaschen. In einer Flotte aus 200 Teilen Wasser 
1 0 wurde durch- portionsweise Zugabe von insgesamt 1 ,8 Teilen Ameisensaure innerhalb 
von 60 Minuten ein pH von 4,6 eingestellt. 

Das derart gefarbte Leder wurde in einer frisch angesetzten Flotte aus 1 50 Teilen 
Wasser und 6 Teilen Nachgerbstoff G18 40 Minuten lang bei 45''C gewalkt, Der Flotten 

15 pH Wert betrug 5,0. Nach Zugabe von 0,8 Teilen Natriumbicarbonat und einer Walkzeit 
von 20 Minuten wurde ein Flotten pH Wert von 6,9 erreicht. Zur Nachgerbflotte wurden 
2 Teile Fettungsmlttel F1 und 0,2 Teile Hilfsmlttel HM4 zugegeben und 20 Minuten bei 
45*^0 vorgefettet. Zur Flotte wurden 3 Teile Nachgerbstoff G5, 3 Telle Vegetabilgerb- 
stoff G22 und 2 Teile Harzgerbstoff G11 gegeben und 60 Minuten lang nachgegerbt, 

20 Zur Nachgerbflotte wurden 7 Teile Fettungsmittel F1 und 3 Telle Fettungsmittel F6 zu- 
gegeben und 60 Minuten bei 45^*0 gefettet. AnschlieBend wurde durch portionsweise 
Zugabe von 5 Teilen AmeisensSure wurde Innerhalb von 45 Minuten ein pH-Wert von 
3,5 eingestellt. Danach wurde die Flotte abgelassen und das Leder kurz kalt gespult. 

25 Das so gefarbte, nachgegerbte und gefettete Leder wurde uber Nacht auf Bock gela- 
gert, anschlieliend ausgereckt, naligespannt und Spannrahmen getrocknet, konditlo- 
niert, gestolit und gemillt. 

Es wurde ein Mobelleder mit ausgezeichneten Wasch-, SchweIR-, Migrations- und 
30 Reibechtheiten erhalten. In analoger Welse kann man ein mit einem der Farbstoffe der 
Beispiel 1a bis 59k gefarbtes Mfibeileder herstellen. 

Mobellederrezeptur 5: 

Ein LederstQck von 100 Gewichtsteilen eines auf Qbliche Weise chromgegerbten 
35 Rindsleders der Falzstarke 1,1 mm wurde in einer Flotte aus 300 Teilen Wasser 10 
Minuten bei 30*'C gewaschen und anschlieliend in einer aus 100 Teilen Wasser und 
1 ,5 Teilen Natriumformiat bestehenden Flotte 5 Minuten bei 35**C gewalkt, danach 
wurden innerhalb von 30 Minuten portionsweise insgesamt 4 Teile Natriumbicarbonat 
zugegeben und ein Neutralisations-pH-Wert von 7,7 eingestellt. AnschlieBend wurden 
40 1 ,5 Teile HM2 zugegeben und 5 Minuten gewalkt, Zur Entsauerungsflotte wurden 8 
Telle Farbstoff 47ac gegeben und 30 Minuten bei pH 7,5 und 35X gefariDt. Danach 
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wurden 0,5 Telle Natriumblcarbonat zugegeben und 60 Minuten be! pH 7,6 gewalkt. 
Durch portlonsweise Zugabe von insgesamt 9 Tellen Natriumcarbonat wurde zur Fixle- 
rung der pH-Wert der Flotte zwischen 9,5 - 9,9 eingestellt und bei 35^*0 60 Minuten 
lang gewalkt Nach Flottenwechsel wurde dreimal mit jeweils 300 Teilen Wasser insge- 
5 samt 60 Minuten lang bei 40^*0 gewaschen. In einer Flotte aus 200 Teilen Wasser wur- 
de durch portlonsweise Zugabe von insgesamt 3,0 Teilen Ameisensaure innerhalb von 
60 Minuten ein pH von 3.7 eingestellt 

Das derart gefarbte Leder wurde In eIner frisch angesetzten Flotte aus 150 Teilen 
10 Wasser und 1 Telle Nachgerbstoff G13 60 Minuten lang bei 45''C gewalkt Anschlle- 
(iend wurden 6 Telle Polymergerbstoff G18 zugegeben und 40 Minuten bei 45*^0 nach- 
gegerbt. Der Flotten pH Wert betrug 4,2. Nach Zugabe von 1 ,5 Teilen Natriumblcarbo- 
nat und einer Walkzeit von 20 Minuten wurde ein Flotten pH Wert von 6,2 erreicht Zur 
Nachgerbflotte wurden 2 Telle Fettungsmittel F1 und 0,2 Telle Hilfsmittel HM4 zugege- 
15 ben und 20 Minuten bei 45**C vorgefettet Zur Flotte wurden 3 Teile Nachgerbstoff G5, 
3 Telle Vegetabllgerbstoff G22 und 2 Telle Harzgerbstoff Gil gegeben und 60 Minuten 
lang nachgegerbt Zur Nachgerbflotte wurden 7 Telle Fettungsmittel F1 und 3 Telle 
Fettungsmittel F6 zugegeben und 60 Minuten be! 45*^0 gefettet. Der Flotten pH-Wert 
betrug 5,6. Anschlieliend wurde durch portlonsweise Zugabe von 5 Teilen Amelsen- 
20 saure wurde innerhalb von 45 Minuten ein pH-Wert von 3,5 eingestellt. Danach wurde 
die Flotte abgelassen und das Leder kurz kalt gespQIt. 

Das so gefarbte, nachgegerbte und gefettete Leder wurde uber Nacht auf Bock gela- 
gert, anschlieBend ausgereckt. nafigespannt und Spannrahmen getrocknet, konditlo- 
25 niert, gestollt und gemillt 

Es wurde ein Mobelleder mit ausgezeichneten Wasch-, SchweiB-, Migrations- und 
Reibechtheiten erhalten. In analoger Weise kann man ein mit einem der Farbstoffe der 
Belspiel la bis 5gk gefarbtes M6belleder herstellen. 

30 

MObellederrezeptur 6: 

Ein Lederstuck von 100 Gewichtstellen eines auf Qbliche Weise chromgegerbten 
Rindsleders der Falzstarke 1 ,1 mm wurde in elner Flotte aus 300 Teilen Wasser 10 
Minuten bei 30''C gewaschen und anschlieliend in einer aus 100 Teilen Wasser und 

35 1 ,5 Teilen Natriumformiat bestehenden Flotte 5 Minuten bei 35^*0 gewalkt danach 
wurden Innerhalb von 30 Minuten portlonsweise insgesamt 4 Teile Natriumblcarbonat 
zugegeben und ein Neutralisatlons-pH-Wert von 7,7 eingestellt AnschlleBend wurden 
1,5 Telle HM2 zugegeben und 5 Minuten gewalkt Zur Entsauerungsflotte wurden 7 
Teile Farbstoff 49b gegeben und 30 Minuten bei pH 7,5 und 35*'C gefSrbt. Danach 

40 wurden 0,5 Teile Natriumbicarbonat zugegeben und 60 Minuten bei pH 7,6 gewalkt 
Durch portlonsweise Zugabe von insgesamt 8 Teilen Natriumcarbonat wurde zur Flxle- 
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rung der pH-Wert der Flotte zwischen 9,5 - 9,9 eingestellt und bei 35X 60 MInuten 
lang gewalkt Nach Flottenwechsel wurde dreimal mit jeweils 300 Tellen Wasser insge- 
samt 60 Minuten lang bei 40*^0 gewaschen. In einer Flotte aus 200 Teilen Wasser wur- 
de durch portionsweise Zugabe von insgesamt 3.0 Teilen Ameisensaure innerhalb von 
5 60 Minuten ein pH von 3,7 eingestellt. 

Das derart gefSrbte Leder wurde in einer frisch angesetzten Flotte aus 1 50 Teilen 
Wasser und 1 Teile Nachgerbstoff G13 40 Minuten lang be! 45'C gewalkt. Anschlie- 
liend wurden 6 Teile Polymergerbstoff G18 zugegeben und 40 Minuten be! 45*C nach- 

10 gegerbt. Der Flotten pH Wert betrug 4,2. Danach wurde 1 Tell Natriumblcarbonat zu- 
gegeben und 20 Minuten gewalkt. Zur Nachgerbflotte wurden 2 Teile Fettungsnnittel F1 
gegeben und 20 Mfnuten bei 45''C vorgefettet. Zur Flotte wurden 10 Teile Nachgerb- 
stoff G3 gegeben und 90 Minuten gewalkt. AnschlieUend wurde mit 6 Teilen Fettungs- 
mittel F1 und 2 Teilen Fettungsmittel F6 60 Minuten bei 45**C gefettet Duch portions- 

15 welse Zugabe von 5 Teilen AmeisensSure wurde innerhalb von 45 Minuten ein pH- 
Wert von 3,5 eingestellt. Danach wurde die Flotte abgelassen und das Leder kurz kalt 
gespQIt. 

Das so gefarbte, nachgegerbte und gefettete Leder wurde uber Nacht auf Bock gela- 
20 gert, anschlieflend ausgereckt, naUgespannt und Spannrahmen getrocknet, konditio- 
niert, gestollt und gemillt 

Es wurde ein MObelleder mit ausgezeichneten Wasch-, SchwelO-, Migrations- und 
Reibechtheiten erhalten. in analoger Weise kann man ein mit einem der Farbstoffe der 
25 Beispiel 1a bis 59k gefarbtes M5belleder herstelien. 

Mobellederrezeptur 7: 

Ein LederstQck von 100 Gewichtsteilen eines auf Qbliche Weise chromgegerbten 
Rindsleders der FalzstSrke 1,1 mm wurde in einer Flotte aus 300 Tellen Wasser 10 

30 Minuten bei SO'^C gewaschen und anschlieliend in einer aus 100 Teilen Wasser und 
1,5 Teilen Natriumformiat bestehenden Flotte 5 Minuten bei 35''C gewalkt, danach 
wurden innerhalb von 30 Minuten portionsweise insgesamt 3 Teile Natriumblcarbonat 
zugegeben und ein Neutralisations-pH-Wert von 7.6 eingestellt. Zur Entsauerungsflotte 
wurden 5,5 Telle Farbstoff 52e gegeben und 40 Minuten bei pH 7,5 und 35**C gefSrbt. 

35 Durch portionsweise Zugabe von insgesamt 7 Teilen Natriumcarbonat wurde zur Fixie- 
rung der pH-Wert der Flotte zwischen 9,2 - 9,6 eingestellt und bei 35'*C 60 Minuten 
lang gewalkt. Nach Flottenwechsel wurde dreimal mit Jeweils 300 Teilen Wasser insge- 
samt 60 Minuten lang bei 40*C gewaschen. In einer Flotte aus 150 Tellen Wasser wur- 
de durch portionsweise Zugabe von insgesamt 2,0 Teilen Ameisensaure innerhalb von 

40 60 Minuten ein pH von 5,2 eingestellt 
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Das derart gefSrbte Leder wurde In efner frisch angesetzten Flotte aus 100 Teilen 
Wasser, 3 Teilen Polymergerbstoff G1 8 und 1 ,5 Teilen Polymergerbstoff G19 20 Minu- 
ten lang bei 45'*C gewalkt Zur Nachgerbflotte wurden 1 Tell Fettungsmittel F6 und 0,5 
Telle Fettungsmittel F2 gegeben und 20 Minuten bei 45*^0 vorgefettet. Zur Flotte wur- 
5 den 3 Teile Polymergerbstoff G1 8, 6 Telle Nachgerbstoff G8 und 2 Teile Vegetabil- 
gerbstoff G22 gegeben und 60 IVlinuten nachgegerbt. AnschlieBend wurde mit 6 Teilen 
Fettungsmittel F6, 2 Teilen Fettungsmittel F2 und 1 Tell Fettungsmittel F3 60 Minuten 
bei 45''C gefettet Nach Zugabe von 100 Teile Wasser und einer Walkszeit von 10 Mi- 
nuten wurde durch portionsweise Zugabe von 4 Teilen AmeisensSure Innerhalb von 45 
10 Minuten ein pH-Wert von 3,5 eingestellt. Danach wurde die Flotte abgelassen und das 
Leder kurz kalt gespQIt. 

Das so gefarbte, nachgegerbte und gefettete Leder wurde Qber Nacht auf Bock gela- 
gert, anschlieliend ausgereckt, naligespannt und Spannrahmen getrocknet, konditio- 
15 niert, gestollt und gemlllt. 

Es wurde ein Mobelleder mit ausgezeichneten Wasch-, SchwelK-, Migrations- und 
Relbechtheiten erhalten. In analoger Weise kann man ein mit einem der Farbstoffe der 
Beispiel la bis 59k gefarbtes Mobelleder herstelien. 

20 

Mobellederrezeptur 8: 

Ein LederstOck von 100 Gewichtstellen eines auf ubiiche Weise chromgegerbten 
Rindsleders der FaizstSrke 1,1 mm wurde in einer Flotte aus 300 Teilen Wasser 10 
Minuten bei 30^C gewaschen und anschlieliend in einer aus 100 Teilen Wasser und 

25 1,5 Teilen Natriumformiat bestehenden Flotte 5 Minuten bei 35**C gewalkt, danach 
wurden innerhalb von 25 Minuten portionsweise insgesamt 3 Teile Natriumbicarbonat 
zugegeben und ein Neutralisatlons-pH-Wert von 7,6 eingestellt Zur Entsauerungsflotte 
wurden 6 Teile Farbstoff 53b gegeben und 50 Minuten bei pH 7,5 und 35^0 gefSrbt. 
Durch portionsweise Zugabe von insgesamt 7 Teilen festes Natriumcarbonat wurde zur 

30 Fixlerung der pH-Wert der Flotte zwischen 9,5 - 10,0 eingestellt und bei 35*C 60 Minu- 
ten lang gewalkt. Nach Flottenwechsel wurde drelmal mit jeweils 300 Teilen Wasser 
Insgesamt 60 Minuten lang bei 40''C gewaschen. In einer Flotte aus 150 Teilen Wasser 
und 2,2 Teilen AmelsensSure wurde Innerhalb von 60 Minuten ein pH von 4,9 einge- 
stent, 

35 

Das derart gefarbte Leder wurde in einer frisch angesetzten Flotte aus 100 Teilen 
Wasser und 2 Teilen Nachgerbstoff G14 30 Minuten gewalkt Danach wurden 5 Teilen 
Polymergerbstoff G18 zugegeben und 40 Minuten lang bei 45*'C nachgegert)t. Zur 
Nachgerbflotte wurden 2 Teile Fettungsmittel F6 und 1 Teii Fettungsmittel F2 gegeben 
40 und 20 Minuten bei 45*^0 vorgefettet. Zur Flotte wurden 6 Telle Nachgerbstoff G2, 2 
Teile Vegetabilgerbstoff G22 und 2 Teile Harzgerbstoff G28 gegeben und 60 Minuten 
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nachgegerbt. AnschlieRend wurde mit 8 Teilen Fettungsmittel F6, 2 Teilen Fettungsmit- 
tel F2 und 1 Teil Fettungsmittel F3 60 Minuten bei 45'*C gefettet. Nach Zugabe von 100 
Telle Wasser und einer Walkszeit von 10 Minuten wurde durch portlonsweise Zugabe 
von 4 Teilen Ameisensaure innerlialb von 45 IVlinuten ein pH-Wert von 3,5 eingestellt 
5 Danacli wurde die Flotte abgelassen und das Leder l<urz kalt gespult. 

Das so gefarbte, nachgegerbte und gefettete Leder wurde uber Nacht auf Bock gela- 
gert, anschlielXend ausgereckt, naBgespannt und Spannrahmen getrocknet, konditio- 
niert, gestollt und gemillt. 

10 

Es wurde ein l\/16belleder mit ausgezeichneten Wasch-, Schweift-, Migrations- und 
Reibeclitheiten erhalten. In analoger Weise kann man ein mit einem der Farbstoffe der 
Beispiel la bis 59k gefarbtes Mobelleder herstellen. 

1 5 Mobellederrezeptur 9: 

Ein LederstQck von 100 Gewichtsteilen eines auf Qbliche Weise chromgegerbten 
Rindsleders der Falzstarke 1,1 mm wurde in einer Flotte aus 300 Teilen Wasser 10 
Minuten bei 30°C gewaschen und anschlieBend in einer aus 100 Teilen Wasser und 
1 ,5 Teilen Natriumformiat bestehenden Flotte 5 Minuten bei SS^'C gewalkt, danach 

20 wurden innerhalb von 25 Minuten portionsweise insgesamt 3 Telle Natriumbicarbonat 
zugegeben und ein Neutralisations-pH-Wert von 7,8 eingestellt. Zur Entsauerungflotte 
wurden 5,7 Telle Farbstoff 58b gegeben und 60 Minuten bei pH 7,7 und 35^C gefarbt. 
Durch portionsweise Zugabe von insgesamt 9 Teilen Natriumcarbonat wurde zur Fixie- 
rung der pH-Wert der Flotte zwischen 9,5 - 10,0 eingestellt und bei 35**C 60 Minuten 

25 lang gewalkt. Nach Flottenwechsel wurde dreimal mit jeweils 300 Teilen Wasser insge- 
samt 60 Minuten lang bei 40*'C gewaschen. In einer Flotte aus 150 Teilen Wasser wur- 
de durch portionsweise Zugabe von insgesamt 2,3 Teilen Ameisensaure innerhalb von 
60 Minuten ein pH von 5,0 eingestellt 

30 Das derart gefarbte Leder wurde in einer frisch angesetzten Flotte aus 100 Teilen 

Wasser und 2 Teilen Nachgerbstoff G14 30 Minuten gewalkt. Danach wurden 6 Teilen 
Polymergerbstoff G18 zugegeben und 40 Minuten lang bei 45*'C nachgegerbt. Zur 
Nachgerbflotte wurden 2 Teile Fettungsmittel F1 gegeben und 20 Minuten bei 45**C 
vorgefettet. Zur Flotte wurden 4 Teile Nachgerbstoff G3 und 2 Teile Vegetabilgerbstoff 

35 G22 gegeben und 60 Minuten gewalkt. Nach Zugabe von 2 Teilen Polymergerbstoff 
G19 wurden noch weitere 20 Minuten nachgegerbt AnschlieRend wurden zur Nach- 
gerbflotte 6 Teilen Fettungsmittel F1, 4 Teile Fettungsmittel F6 und 1 Teil Fettungsmit- 
tel F3 gegeben und 60 Minuten be! 45X gefettet. Nach Zugabe von 100 Teile Wasser 
und einer Walkszeit von 10 Minuten wurde durch portionsweise Zugabe von 4 Teilen 

40 Ameisensaure innerhalb von 45 Minuten ein pH-Wert von 3,5 eingestellt. Danach wur- 
de die Flotte abgelassen und das Leder kurz kalt gespQIt. 
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Das SO gefarbte, nachgegerbte und gefettete Leder wurde Ober Nacht auf Bock gela- 
gert, anschlief^end ausgereckt, naKgespannt und Spannrahmen getrocknet, konditio-* 
niert, gestollt und gemlllt 

5 

Es wurde ein Mobelleder mit ausgezeichneten Wasch-, SchweiB-, Migrations- und 
Reibechtheiten erhalten. In analoger Weise kann man ein mit einem der Farbstoffe der 
Beispiel 1a bis 59k gefSirbtes MObelleder herstellen. 

10 Autolederrezeptur 1: 

Ein Lederstuck von 100 Gewichtsteilen eines auf Qbllche Weise chromgegerbten 
Rindsleders der Falzstarke 1,2-1.3 mm wurde in einer Flotte aus 300 Teilen Wasser 10 
Minuten bei 30**C gewasclien und anscliliefiend in einer aus 100 Teilen Wasser und 
1 ,5 Teilen Natriumformiat bestehenden Flotte 5 Minuten bei 35*'C gewalkt, danach 

15 wurden innerhalb von 25 Minuten portionsweise insgesamt 3 Telle Natriumbicarbonat 
zugegeben und ein Neutralisations-pH-Wert von 7,8 eingestellt. AnschlieBend wurden 
1,5 Telle HM2 zugegeben und 5 Minuten gewalkt. Zur EntsSiuerungsflotte wurden 4,7 
Telle Farbstoff 59d gegeben und 30 Minuten bei pH 7,3 und 35**C gefarbt. Danach 
wurden 0,5 Telle Natriumbicarbonat zugegeben und 60 Minuten bei pH 7,4 gewalkt. 

20 Durch portionsweise Zugabe von insgesamt 5 Teilen Natriumcarbonat wurde zur Fixie- 
rung der pH-Wert der Flotte zwischen 9,4 - 9,8 eingestellt und bei 35*'C 60 Minuten 
lang gewalkt. Nach Flottenwechsel wurde dreimal mit Jewells 300 Teilen Wasser Insge- 
samt 60 Minuten lang bei 40''C gewaschen. In einer Flotte aus 200 Teilen Wasser wur- 
de durch portionsweise Zugabe von insgesamt 3 Teilen Ameisensaure innerhalb von 

25 60 Minuten ein pH von 3,7 eingestellt. 

Das derart gefSrbte Leder wurde in einer frisch angesetzten Flotte aus 150 Teilen 
Wasser und 1,5 Teilen Nachgerbstoff G13 60 Minuten lang bei 45*'C gewalkt. An- 
schlieliend wurden 8 Telle Polymergerbstoff G18 zugegeben und 40 Minuten bei 45**C 

30 nachgegerbt. Nach Zugabe von 1 ,5 Teilen Natriumbicarbonat und einer Walkzeit von 
20 Minuten wurde mit 2 Telle Fettungsmittel F1 und 0,2 Telle Hilfsmittel HM4 20 Minu- 
ten lang bei 45°C vorgefettet. Zur Flotte wurden 4 Teile Nachgerbstoff G5, 4 Telle Ve- 
getabilgerbstoff G21 und 2 Teile Harzgerbstoff Gil gegeben und 60 Minuten lang 
nachgegerbt. Zur Nachgerbflotte wurden 7 Teile Fettungsmittel F1 und 3 Teile Fet- 

35 tungsmittel F6 zugegeben und 60 Minuten bei 45*'C gefettet. AnschliefJend wurde 

durch portionsweise Zugabe von 5 Teilen Ameisensaure wurde innerhalb von 45 Minu- 
ten ein pH-Wert von 3,5 eingestellt. Danach wurde die Flotte abgelassen und das Le- 
der kurz kait gespQIt. 
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Das so gefdrbte, nachgegerbte und gefettete Leder wurde Qber Nacht auf Bock gela- 
gert, anschiiellend ausgereckt, nafigespannt und Spannrahmen getrocknet, konditfo- 
niert, gestollt und gemillt. 

5 Es wurde ein Autoleder mit ausgezeichneten Wasch-, Schweifi-, Migrations- und Reib- 
echtheiten erhalten. In analoger Weise kann man ein mit einem der Farbstoffe der Bei- 
spiel 1a bis 59k gefarbtes Autoleder herstelien. 

Autolederrezeptur 2: 

10 Ein LederstQck von 100 Gewichtsteilen eines auf Qbliche Weise organisch gegerbten 
Rindsleders der Falzstarke 1,1-1.2 mm wurde in einer Flotte aus 300 Teilen \Nasser 
15 Minuten bei 30°C gewaschen und anschlieftend in efner aus 100 Teilen Wasser und 
1,5 Teilen Natriumformiat bestehenden Flotte 10 Minuten bei 35**C gewalkt. Die Flotte 
hatte einen pH-Wert von 4,4. Zur Flotte wurden 7,2 Teile Farbstoff 56 zugegeben und 

15 60 Minuten bei pH 4,5 und 35''C gefSrbt. Durch portionsweise Zugabe von insgesamt 3 
Teilen Natriumbicarbonat wurde innerhalb von 20 Minuten ein pH-Wert von 7,1 - 7,6 
eingestellt. Zur Fixierung wurde der pH-Wert der Flotte durch portionsweise Zugabe 
von insgesamt 8 Teilen Natriumcarbonat zwischen 9,6 - 9,7 eingestellt und 90 Minuten 
lang bei 35*'C gewalkt. Nacli Flottenwechsel wurde dreimal mit jeweils 300 Teilen 

20 Wasser insgesamt 60 Minuten lang bei 40*^0 gewaschen . In einer Flotte aus 300 Tei- 
len Wasser wurde durch portionsweise Zugabe von insgesamt 2 Teilen Ameisensaure 
innerhalb von 60 Minuten bei 40*^0 ein pH von 4.2 eingestellt. 

Das derart gefdrbte Leder wurde in einer frisch angesetzten Flotte aus 100 Teilen 
25 Wasser und 5 Teilen Polymergerbstoff GIB 10 Minuten bei 35**C gewalkt. Anschlie- 
(iend wurden 1 Tell Fettungsmittel F6 und 0,5 Teile Fettungsmittel F2 zugegeben und 
20 Minuten bei 35*'C vorgefettet. Nach Zugabe von 5 Teilen Polymergerbstoff G18 und 
10 Teilen Nachgerbstoff G8 wurde 60 Minuten nachgegerbt. Zur Nachgerbflotte wur- 
den 1 Tell Fettungsmittel F6 und 0,5 Telle Fettungsmittel F2 zugegeben und 30 Minu- 
30 ten bei SS^'C gefettet. Anschliefiend wurde mit 5 Teilen Polymergerbstoff G18 und 10 
Teilen Nachgerbstoff GB 90 Minuten ausgegerbt. Nach Zugabe von 8 Teilen Fettungs- 
mittel F6 und 2 Teilen Fettungsmittel F2 wurde 60 Minuten bei 35"C gefettet. Zur Fixie- 
rung wurde nach Zugabe von 100 Telle 45°C helfiem Wasser und einer Walkzeit von 
20 Minuten innerhalb von 60 Minuten durch Zugabe von 3 Teilen Ameisens§ure ein 
35 pH-Wert von 3.5 eingestellt. AnschlieRend wurde das Leder 15 Minuten mit 300 Teilen 
Wasser gewaschen. 

Das so gefarbte. nachgegerbte und gefettete Leder wurde Qber Nacht Qber Bock gela- 
gert, anschlieliend ausgereckt, Spannrahmen getrocknet, kondltlonlert, gestollt, gemillt 
40 und Spannrahmen getrocknet 
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Es wurde ein wetwhite Autoleder mit ausgezelchneten Wasch-, SchweiB-, Migrations- 
und Reibechtheiten erhalten. In analoger Weise kann man ein mit einem der Farbstoffe 
der Beispiel 1a bis SSk gefdrbtes wetwhite Autoleder iierstellen. 

5 Autolederrezeptur 3: 

Ein LederstGck von 100 Gewichtsteilen eines auf Qbliche Weise organisch gegerbten 
Rindsleders der Falzstarke 1.1-1,2 mm wurde in einer Flotte aus 300 Teilen Wasser 
15 i\/linuten bei 30^*0 gewaschen und anschlieBend in einer aus 100 Teilen Wasser und 
1,5 Teilen Natriumformiat bestehenden Flotte 10 Minuten bei SS^'C gewalkt Die Flotte 

10 liatte einen pH-Wert von 4,4. Zur Flotte wurden 3,5 Telle Farbstoff 54 zugegeben und 
40 Minuten bei pH 4,5 und 35**C gefarbt. Durch portionsweise Zugabe von insgesamt 3 
Teilen Natriumbicarbonat wurde innerlialb von 20 Minuten ein pH-Wert von 7,6 einge- 
stellt. Zur Fixierung wurde der pH-Wert der Flotte durcli portionsweise Zugabe von 
insgesamt 5 Teilen Natriumcarbonat zwischen 9,6 - 9,7 eingestellt und 90 Minuten lang 

15 bei 35*C gewalkt Nach Flottenwechsel wurde dreimal mit jeweils 300 Teilen Wasser 
Insgesamt 60 Minuten lang bei 40**C gewasclien . In einer Flotte aus 200 Teilen Was- 
ser wurde durcti portionsweise Zugabe von insgesamt 1 .5 Teilen AmeisensSure inner- 
halb von 60 Minuten bei 40^0 ein pH von 5,0 eingestellt. 

20 Das derart gefarbte Leder wurde in einer frisch angesetzten Flotte aus 50 Teilen Was- 
ser, 15 Teilen Hydropliobiermittel H5 und 15 Teilen Polymergerbstoff G18 90 Minuten 
bei 35*C nachgegerbt. AnschlieBend wurden zur Nacligerbflotte 4 Telle Hydropho- 
blemnittel H5, 6 Telle Fettungsmittel F6 und 4 Telle Fettungsmittel F2 gegeben und 150 
Minuten bei 35*'C gefettet. Zur Fixierung wurde nach Zugabe von 100 Telle 45*'C hei- 

25 Rem Wasser und einer Walkzeit von 10 Minuten innerlialb von 60 Minuten durch porti- 
onsweise Zugabe von 4 Teilen AmeisensSure ein pH-Wert von 3,5 eingestellt. An- 
schlieHend wurde das Leder 15 Minuten mit 300 Teilen Wasser gewaschen. 

Das so gefarbte, nachgegerbte und gefettete Leder wurde Qber Nacht Qber Bock gela- 
30 gert, anschlief^end ausgereckt, Spannrahmen getrocknet, konditioniert, gestollt uQber 
Nacht gemillt, gestollt und Spannrahmen getrocknet. 

Es wurde ein rein Polymer basiertes wetwhite Autoleder mit ausgezelchneten Wasch-, 
SchweiR-, Migrations- und Reibechtheiten erhalten. In analoger Weise kann man ein 
35 mit einem der Farbstoffe der Beispiel 1a bis 59k gefarbtes wetwhite Autoleder herstel- 
len. 

Autolederrezeptur 4: 

Ein LederstUck von 100 Gewichtsteilen eines auf Qbliche Weise chromgegerbten 
40 Rindsleders der FalzstSrke 1 ,1-1 ,2 mm wurde in einer Flotte aus 300 Teilen Wasser 10 
Minuten bei SO^'C gewaschen und anschliedend in einer aus 100 Teilen Wasser und 
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1 ,5 Teilen Natriumformlat bestehenden Flotte 5 Minuten bel SS^'C gewalkt, danach 
wurden innerhalb von 30 Minuten portionsweise Ihsgesamt 3,5 Telle Natriumblcarbonat 
zugegeben und ein Neutrallsations-pH-Werl von 7.6 eingestellt. Zur Entsauerungsflotte 
wurden 5,2 Teile Farbstoff 51 gegeben und 30 Minuten bel pH 7,5 und 35*^0 gefarbt. 
5 Danach wurden 0,5 Teile Natriumbicarbonat zugegeben und 60 Minuten bel pH 7,6 
gewalkt. Durch portionsweise Zugabe von insgesamt 7 Teilen Natriumcarbonat wurde 
zur Fixierung der pH-Wert der Flotte zwischen 9,3 ~ 9,9 eingestellt und bei 35°C 60 
Minuten lang gewalkt. Nach Flottenwechsel wurde drelmal nnit Jewells 300 Teilen Was- 
ser insgesamt 60 Minuten lang bei 40*'C gewaschen. In einer Flotte aus 200 Teilen 
10 Wasser wurde durch portionsweise Zugabe von insgesamt 3,5 Teilen Ameisens3ure 
innerhalb von 60 Minuten ein pH von 3,5 eingestellt 

Das derart gefarbte Leder wurde in einer frisch angesetzten Flotte aus 150 Teilen 
Wasser und 3 Teilen Nachgerbstoff G12 10 Minuten lang bei 45*'C gewalkt. Nach Zu- 

15 gabe von 1,5 Teilen Fettungsmittel F1 wurde 50 Minuten lang bel 45''C vorgefettet 

Anschlieflend wurden 0,5 Teile Natriumblcarbonat zugegeben und 30 Minuten gewalkt. 
Zur Flotte wurden 5 Teile Polymergerbstoff G18 und 1,5 Teile Fettungsmittel F1 gege- 
ben und 40 Minuten lang gewalkt. Zur Nachgerbflotte wurden 1 ,5 Teile Fettungsmittel 
F1 und 1,5 Teile Fettungsmittel F2 gegeben und 20 Minuten bei 45''C gefettet. Danach 

20 erfolgte die Zugabe von 8 Teilen Nachgerbstoff G6, 8 Teilen Nachgerbstoff G8 und 2 
Teilen Polymergerbstoff G19. Nach einer Walkzeit von weiteren 60 Minuten wurden 3 
Teile Fettungsmittel F1, 1.5 Telle Fettungsmittel F6 und 1,5 Teile Fettungsmittel F2 
zugegeben und 90 Minuten bei 45''C gefettet. Anschliedend wurde durch portionswei- 
se Zugabe von 3,5 Teilen Ameisensdure wurde innerhalb von 50 Minuten ein pH-Wert 

25 von 3,5 eingestellt. Danach wurde die Flotte abgelassen und das Leder mit 300 Teilen 
Wasser 15 Minuten lang gewaschen. 

Das so gefarbte, nachgegerbte und gefettete Leder wurde Qber Nacht auf Bock gela- 
gert, anschliefiend ausgereckt, nallgespannt und Spannrahmen getrocknet, konditio- 
30 niert, gestollt und gemillt. 

Es wurde ein Autoleder mit ausgezeichneten Wasch-, SchweiR-, Migrations- und Reib- 
echtheiten erhalten. In analoger Weise kann man ein mit einem der Farbstoffe der Bei- 
spiel 1a bis 59k gefarbtes Autoleder herstellen. 

35 

Autolederrezeptur 5: 

Ein LederstQck von 100 Gewichtstellen eines auf Qbliche Welse chromgegerbten 
Rindsleders der Falzstarke 1 ,1-1 ,2 mm wurde in einer Flotte aus 300 Teilen Wasser 10 
Minuten bei 30*'C gewaschen und anschliellend in einer aus 100 Teilen Wasser und 
40 1,5 Teilen Natrlumformiat bestehenden Flotte 5 Minuten bei 35*'C gewalkt, danach 

wurden Innerhalb von 30 Minuten portionsweise Insgesamt 3,5 Teile Natriumbicarbonat 
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zugegeben und ein Neutralisations-pH-Wert von 7,5 eingestellt. Zur Entsauerungsflotte 
wurden 4,7 Teile Farbstoff 48 gegeben und 30 Minuten bel pH 7,5 und 35'C gefarbt 
Danach wurden 0.5 Teile Natriumbicarbonat zugegeben und 60 Minuten bei pH 7,6 
gewalkt. Durch portionsweise Zugabe ypn insgesamt 6 Teilen testes NatriumcariDonat 
5 wurde zur Fixierung der pH-Wert der Flotte zwischen 9,3 - 9,9 eingestellt und bei 35^C 
60 Minuten lang gewalkt. Nach Flottenwechsel wurde dreimal mit jeweils 300 Teilen 
Wasser Insgesamt 60 Minuten lang bei 40^*0 gewaschen. In einer Flotte aus 200 Teilen 
Wasser wurde durch portionsweise Zugabe von insgesamt 1 ,5 Teilen AmeisensSure 
innerhalb von 60 Minuten ein pH von 5,5 eingestellt 

10 

Das derart gefarbte Leder wurde in einer frisch angesetzten Flotte aus 120 Teilen 
Wasser und 6 Teilen Polymergerbstoff G18 5 Minuten lang bel 45**C gewalkt. An- 
schlieliend wurden 2 Teile Polymergerbstoff G19 zugesetzt. Nach einer Walkzeit von 
weiteren 5 Minuten wurden 1 ,5 Teilen Fettungsmittel F1 zugegeben und 30 Minuten 

15 lang bel 45**C gewalkt. Anschlleftend wurden 1,5 Teile Fettungsmittel F1 und 1 Tail 
Fettungsmittel F2 zugegeben und weitere 20 Minuten vorgefettet. Zur Flotte wurden 4 
Teile Polymergerbstoff G18 gegeben und 20 Minuten lang gewalkt. Danach erfolgte die 
Zugabe von 8 Teilen Nachgerbstoff G6 und 8 Teilen Nachgerbstoff G8. Nach einer 
Walkzeit von weiteren 40 Minuten wurde 1 Teil Polymergerbstoff G19 zugesetzt und 20 

20 Minuten lang ausgegerbt. Zur Nachgerbflotte wurden 6 Teile Fettungsmittel F1 und 2 
Teile Fettungsmittel F2 gegeben und 90 Minuten bei 45°C gefettet. Anschlieliend wur- 
de durch porHonsweise Zugabe von 3,5 Teilen AmeisensSure wurde innerhalb von 45 
Minuten ein pH-Wert von 3,5 eingestellt. Danach wurde die Flotte abgelassen und das 
Leder mit 300 Teilen Wasser 15 Minuten lang gewaschen. 

25 

Das so gefarbte, nachgegerbte und gefettete Leder wurde Qber Nacht auf Bock gela- 
gert, anschlieliend ausgereckt, naligespannt und Spannrahmen getrocknet, konditio- 
niert, gestollt und gemillt 

30 Es wurde ein Autoleder mit ausgezeichneten Wasch-, SchweiH-, Migrations- und Reib- 
echthelten erhalten. In analoger Weise kann man ein mit einem der Farbstoffe der Bel- 
spiel la bis 59k gefSrbtes Autoleder herstellen. 

Bekleidungslederrezeptur 1 : 

35 Ein LederstOck von 100 Gewichtsteilen eines auf ubiiche Weise chromgegerbten 
Schafsleders der FalzstSrke 0,7 mm wurde in einer Flotte aus 300 Teilen Wasser 10 
Minuten bei 35''C gewaschen und anschlieliend In einer aus 150 Teilen Wasser und 
1,5 Teilen Natriumformiat bestehenden Flotte 5 Minuten bei 40''C gewalkt, danach 
wurden innerhalb von 20 Minuten portionsweise insgesamt 3 Teile Natriumbicarbonat 

40 zugegeben. Anschlieliend wurden 3 Teile Hilfsmittel HM4 zugeben und 10 Minuten 
gewalkt. Der pH der Flotte betrug 7,7. Zur Entsauerungsflotte wurden 9 Teile Farbstoff 
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44 gegeben und 40 Minuten bei pH 7,4 und 40''C gefSrbt Durch portionswelse Zugabe 
von insgesamt 10 Teilen Natriumcarbonat wurde zur Fixierung der pH-Wert der Flotte 
zwischen 9,6 - 9,8 eingestellt und bei 40''C 60 Minuten lang gewall^t. Nach Flotten- 
wechsel wurde dreimal mit jeweils 300 Teilen Wasser iasgesamt 60 Minuten lang be! 
5 40**C gewaschen. In einer Flotte aus 150 Teilen Wasser wurde durch portionswelse 
Zugabe von insgesamt 4 Teilen Ameisensaure innerhalb von 55 Minuten ein pH von 
3,6 eingestellt. 

Das derart gefarbte Leder wurde in einer frisch angesetzten Flotte aus 150 Teilen 
10 Wasser und 2 Teilen NachgerbstofT G14 40 Minuten lang bei 45°C gewalkt. Anschlie- 
liend wurden 2 Teile Natrlumformiat zugesetzt. Nach einer Walkzeit von weiteren 20 
Minuten wurden 2 Teile Natriumbicarbonat zugegeben und 20 Minuten lang bei 45**C 
gewalkt. Der pH der Flotte betrug 5,2. Zur Flotte wurden 8 Teile Nachgerbstoff G3 und 
2 Teil Nachgerbstoff G1 1 gegeben und 40 Minuten lang gewalkt. Danach erfolgt die 
15 Zugabe von 6 Teile Fettungsmittel F1 , 4 Teile Fettungsmittel F3 und 1 Teil Hydropho- 
biermittel H7. Nach einer Walkzeit von 20 Minuten wurden 4 Teile Polymergerbstoff 
G10 zugesetzt und 20 Minuten gewalkt. Anschlie&end erfolgte die Zugabe von 6 Teilen 
Fettungsmittel F1, 4 Teilen Fettungsmittel F3 und 1 Teil Hydrophobienmittel H7. Nach 
einer Fettungszeit von weiteren 40 Minuten wurde durch portionswelse Zugabe von 5 
20 Teilen Ameisensaure innerhalb von 45 Minuten ein pH-Wert von 3,5 eingestellt. Da- 
nach wurde die Flotte abgelassen und das Leder mit 300 Teilen Wasser 15 Minuten 
lang gewaschen. 

Das so gefdrbte, nachgegerbte und gefettete Leder wurde Ober Nacht auf Bock gela- 
25 gert, anschlieHend ausgereckt, hSngegetrocknet, konditioniert, gestollt, gemillt und 
Spannrahmen getrocknet. 

Es wurde ein Bekleidungsleder mit ausgezeichneten Wasch-, Schweifl-, Migrations- 
und Reibechtheiten erhalten. In analoger Weise kann man ein mit elnem der Farbstoffe 
30 der Beispiel 1a bis 59k gefdrbtes Bekleidungsleder herstellen. 

Bekleidungslederrezeptur 2: 

Ein LederstQck von 100 Gewichtsteilen eines auf Qbliche Weise chromgegerbten 
Rindsleders der Falzstarke 0,8 -0,9 mm wurde in einer Flotte aus 200 Teilen Wasser 

35 10 Minuten bei 35*'C gewaschen und anschlieflend in einer aus 100 Teilen Wasser und 
1,5 Teilen Natriumformiat bestehenden Flotte 5 Minuten bei 40**C gewalkt, danach 
wurden Innerhalb von 25 Minuten portionswelse insgesamt 3,2 Telle Natriumbicarbonat 
zugegeben und ein Neutralisations-pH-Wert von 7,6 eingestellt. Zur EntsSuerungflotte 
wurden 8 Teile Mischfarbstoff 12hu gegeben und 40 Minuten bei pH 7,5 und 40*^0 ge- 

40 fSrbt, Durch portionswelse Zugabe von insgesamt 8,7 Teilen Natriumcarbonat wurde 
zur Fixierung der pH-Wert der Flotte zwischen 9,6 - 9,8 eingestellt und bei 40*'C 90 
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Minuten lang gewalkt. Nach Flottenwechsel wurde dreimal mit jeweils 300 Teilen Was- 
ser insgesamt 60 Minuten lang gewaschen. In einer Flotte aus 200 Teilen Wasser wur- 
de durch portionsweise Zugabe von insgesamt 5 Teilen Amelsensaure innerhalb von 
60 Minuten ein pH von 3,3 eingestellt. . 

5 

Das derart gefarbte Leder wurde in einer frisch angesetzten Flotte aus 100 Teilen 
Wasser und 3 Teilen Nachgerbstoff G12 10 Minuten lang bei 30**C gewalkt. Nach Zu- 
gabe von 4 Teilen Chromgerbstoff G24 und 1,5 Teilen Hllfsmlttel HM6 wurde 50 Minu- 
ten bei 30''C nachchromiert, Anschlieliend wurde 1 Telle Natriumformiat zugegeben 

10 und 90 Minuten gewalkt. Nach Zugabe von 100 Teilen Wasser wurde Qber Nacht 

nachchromiert. AnschlieBend wurde die Flotte abgelassen und mit 300 Teilen Wasser 
10 Minuten lang bei 45''C gewaschen. In einer frisch angesetzten Flotte aus 100 Teilen 
Wasser, 1 ,5 Teilen Hydrophobiermittel H5 wurde 20 Minuten lang bei 45^*0 gewalkt. 
Anschlieliend wurden 5 Teile Polymergerbstoff G18 zugegeben, nach einer Walkzeit 

1 5 von 5 Minuten erfolgte die Zugabe von 2 Teilen Nachgerbstoff G5. Nach weiteren 30 
Minuten Nachgerbzeit wurden 2 Telle Polymergerbstoff G19 zugegeben, 10 Minuten 
gewalkt und anschlleBend 5 Teile Nachgerbstoff G5 zugeben. Nach weiteren 60 Minu- 
ten Nachgerbzeit wurden 4 Telle Hydrophobiermittel H8, 6 Teile Hydrophobiermittel 
H2. 7 Teile Hydrophobiermittel H7 und 0,8 Teile Hilfsmittel HM4 zugegeben und 60 

20 Minuten bei 45^*0 gefettet. Anschlieliend wurden 100 Teile Wasser zugegeben und 10 
Minuten bei OO'^C gewalkt. Dann wurde durch portionsweise Zugabe von 4 Teilen A- 
melsensSure Innerhalb von 45 Minuten ein pH-Wert von 3,5 eingestellt. Danach wurde 
die Flotte abgelassen und und In neu angesetzter Flotte aus 300 Teilen Wasser und 
0,15 Teilen Ameisensdure 15 Minuten lang gewaschen. In neu angesetzte Flotte aus 

25 150 Teilen Wasser, 2 Teilen Hydrophobiemnittel H7 und 0,2 Teilen Hilfsmittel HM4 
wurde 20 Minuten bei 30*'C gewalkt. Nach Zugabe von 5 Teilen des Mineralgerbstoffs 
G30 wurde 90 Minuten lang fixiert. Zum Schluli wurde einmal mit einer Flotte aus 300 
Teilen Wasser und 0,2 Teilen Amelsensaure und einmal mit einer Flotte aus 300 Teilen 
Wasser und 0,1 Teilen Amelsensaure jeweils 10 Minuten bei 30*'C gewaschen. 

30 

Das so gefarbte, nachgegerbte und hydrophoblerte Leder wurde Dber Nacht auf Bock 
gelagert, anschlieliend ausgereckt, naligespannt und Spannrahmen getrocknet, kondi- 
tloniert, gestollt, gemillt und Spannrahmen getrocknet. 

35 Es wurde ein hydrophobiertes Motorrad-Bekleidungsleder mit ausgezeichneten Wasch- 
, Schweili-, Migrations- und Reibechtheiten erhalten. In analoger Weise kann man ein 
mit einem der Farbstoffe der Beispiel la bis 59k gefdrbtes Bekleidungsleder fOr Moto- 
radbekleidung herstellen. 

40 Handschuhlederrezeptur 1 : 
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Ein LederstQck von 100 Gewlchtsteilen eines auf Qbliche Weise chromgegerbten Zie- 
genleders der Falzstarke 0,5-0,7 mm wurde In einer Flotte aus 300 Teilen Wasser 10 
Minuten bei 30**C gewaschen und anschlieliend in einer aus 120 Teilen Wasser und 
1,5 Teilen Natriumfonniat bestehenden Flotte 5 Minuten bei SS^^C gewalkt, danach 
5 wurden innerhalb von 30 Minuten portionsweise insgesamt 3,1 Teile Natriumbicarbonat 
zugegeben. AnschlieBend wurden 3 Teile Hilfsmittel HM2 zugeben und 5 Minuten ge- 
walkt Der pH der Flotte betrug 7,8. Zur Entsauerungsflotte wurden 10 Teile Mischfarb- 
stoff 13lii gegeben und 40 Minuten bei pH 7,4 und 35°C gefSrbt Durch portionsweise 
Zugabe von insgesamt 9 Teilen Natriumcarbonat wurde zur Fixierung der pH-Wert der 
10 Flotte zwischen 9;6 - 9,8 eingestellt und bei SS^'C 90 Minuten lang gewalkt. Nach Flot- 
tenwechsel wurde zwelmal mit einer Flotte aus jeweils 300 Teilen Wasser und 1 ,5 Tei- 
len Hilfsmittel HM3 insgesamt 50 Minuten lang bei 40**C gewaschen. In einer Flotte aus 
200 Teilen Wasser wurde durch portionsweise Zugabe von insgesamt 3 Teilen Amei- 
sensaure innerhalb von 60 Minuten ein pH von 3,4 eingestellt. 

15 

Das derart gefSrbte Leder wurde in einer frisch angesetzten Flotte aus 150 Teilen 
Wasser und 1 ,5 Teilen Nachgerbstoff G13 60 Minuten lang bei 40*'C gewalkt. An- 
schlieliend wurden 1 ,5 Teile Natriumformiat zugesetzt. Nach einer Walkzeit von weite- 
ren 20 Minuten wurde 1 Teil Natriumbicarbonat zugegeben und 30 Minuten lang bei 

20 40''C gewalkt. Zur Flotte wurden 6 Teile Polymergerbstoff G18 gegeben und 40 Minu- 
ten lang gewalkt. Danach wurden 6 Teilen Nachgerbstoff G3 zugegeben und 30 Minu- 
ten nachgegerbt. Anschlieliend wurden 5 Telle Hydropoblertmittel H3, 2 Teile Poly- 
mergerbstoff G 19, 10 Teile Nachgerbstoff G9, 4 Teile Fettungsmittel F9 und 1 Teil Nat- 
riumcarbonat zugegeben und 120 Minuten nachgegerbt. Durch portionsweise Zugabe 

25 von 3,5 Teilen Ameisensaure wurde innerhalb von 45 Minuten ein pH-Wert von 3,5 
eingestellt Anschlieliend wurden 3 Teile Hydrophobiermittel H4 zugegeben und 20 
Minuten gewalkt Danach wurde die Flotte abgelassen und das Leder zweimal mit ei- 
ner Flotte aus jeweils 300 Teilen Wasser und 0,2 Teile Ameisensaure 15 Minuten lang 
gewaschen. 

30 

Das so gefdrbte, nachgegerbte und gefettete Leder wurde uber Nacht auf Bock gela- 
gert, anschlieliend ausgereckt, nali gespannt und Spannrahmen getrocknet, konditlo- 
niert, gestollt und gemillt 

35 Es wurde ein Handschuhleder mit ausgezeichneten Wasch-, Schweili-, Migrations- und 
Reibechtheiten erhalten. In analoger Weise kann man ein mit einem der Farbstoffe der 
Beispiel la bis 59k gefarbtes Handschuhleder hersteiien. 

Handschuhlederrezeptur 2: 
40 Ein LederstQck von 100 Gewichtsteilen eInes auf Qbliche Weise chromgegerbten Zie- 
genleders der Falzstarke 0,5-0,7 mm wurde in einer Flotte aus 300 Teilen Wasser 10 
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Minuten bei 30^*0 gewaschen und anschlieliend in einer aus 120 Teilen Wasser und 
1 ,5 Teilen Natriumfomniat bestelienden Fiotte 5 Minuten bei 35*^0 gewail<t danacii 
wurden innerhalb von 30 Minuten portionsweise insgesamt 3,1 Teile Natriumbicarbonat 
zugegeben. Anschlieliend wurden 3 Teile IHilfsmittel HM2 zugeben und 5 Minuten ge- 
5 walkt. Der pH der Fiotte betrug 7,8. Zur EntsSuerungsflotte wurden 8 Teile Mlschfarb- 
stoff 13gz gegeben und 40 Minuten bei pH 7,4 und 35''C gefarbt. Durch portionsweise 
Zugabe von Insgesamt 8 Teilen festes Natriumcarbonat wurde zur Fixlerung der pH- 
Wert der Fiotte zwischen 9,6 - 9,8 eingestellt und bei 35''C 90 Minuten lang gewallct. 
Nach Flottenwechsel wurde zweimal mit einer Fiotte aus jeweils 300 Teilen Wasser 
10 und 1,5 Teilen Hilfsmittel HM3 insgesamt 50 Minuten lang bei 40*^0 gewaschen. In ei- 
ner Fiotte aus 200 Teilen Wasser wurde durcii portionsweise Zugabe von insgesamt 
1 ,3 Teilen Ameisensdure innerhalb von 60 Minuten ein pH von 5,8 eingestellt. 

Das derart gefarbte Leder wurde in einer frisch angesetzten Fiotte aus 150 Teilen 
15 Wasser und 4 Teilen Hydrophoblermittel H3 20 Minuten gewalkt. Anschlleliend wurden 
8 Teilen Polymergerbstoff G18 zugesetzl und 40 Minuten nachgegerbt. Danach wur- 
den 8 Teile Nachgerbstoff G2 zugesetzt und 30 Minuten lang bei 40''C gewalkt. An- 
schliefSend wurden 4 Teile Hydropobiermittel H3, 0,5 Telle Hilfsmittel HM4, 8 Telle 
Nachgerbstoff G9, 3 Teile Fettungsmittel F9 und 0,8 Telle Natriumcarbonat zugegeben 
20 und 120 Minuten nachgegerbt. Durch portionsweise Zugabe von 3,5 Teilen Ameisen- 
saure wurde innerhalb von 35 Minuten ein pH-Wert von 3,5 eingestellt. Anschlleliend 
wurden 3 Teile Hydrophoblermittel H7 und 3 Telle Hilfemittel HM4 zugegeben und 20 
Minuten gewalkt. Danach wurde die Fiotte abgelassen und das Leder zweimal mit ei- 
ner Fiotte aus Jeweils 300 Teilen Wasser und 0,2 Teile AmeisensSure 15 Minuten lang 
25 gewaschen. 

Das so gefarbte, nachgegerbte und gefettete Leder wurde Dber Nacht auf Bock gela- 
gert, anschlieBend ausgereckt, naB gespannt und Spannrahmen getrocknet, konditlo- 
niert, gestollt und gemillt 

30 

Es wurde ein Handschuhieder mit ausgezeichneten Wasch-, Schweiii-, Migrations- und 
Reibechtheiten erhalten. In analoger Weise kann man ein mit einem der Farbstoffe der 
Beispiel 1a bis 59k gefSrbtes Handschuhieder herstellen. 

35 Handschuhlederrezeptur 3: 

Ein Lederstuck von 100 Gewichtsteilen eines auf ubilche Weise chromgegerbten Zie- 
genleders der Falzstarke 0,5-0,7 mm wurde in einer Fiotte aus 300 Teilen Wasser 10 
Minuten bei 30''C gewaschen und anschlieBend in einer aus 120 Teilen Wasser und 
1,5 Teilen Natriumformiat bestehenden Fiotte 5 Minuten bei 35*C gewalkt, danach 

40 wurden Innerhalb von 30 Minuten portionsweise Insgesamt 3,1 Teile Natriumbicarbonat 
zugegeben. AnschlieBend wurden 3 Teile Hilfsmittel HM2 zugeben und 5 Minuten ge- 
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walkt Der pH der Flotte betrug 7,8. Zur Entsauerungsflotte wurden 8,2 Telle MIsch- 
farbstoff 12hb gegeben und 40 Minuten be! pH 7,4 und SS^'C gefSrbt Durch portlons- 
welse Zugabe von Insgesamt 8 Teilen festes Natriumcarbonat wurde zur Fixlerung der 
. pHTWert der Flotte zwischen 9,6 - 9,8 eingestellt und bei SS^'C 90 Minuten lang ge- 
5 walkt. Nach Flottenwechsel wurde dreimal mit jeweils 300 Teilen Wasser insgesamt 60 
Minuten lang bei 40''C gewaschen. In einer Flotte aus 200 Teilen Wasser wurde durch 
portionsweise Zugabe von insgesamt 1 ,2 Teilen Ameisensaure innerhalb von 60 Minu- 
ten ein pH von 5,7 eingestellt. 

10 Das derart gefarbte Leder wurde in elner frisch angesetzten Flotte aus 100 Teilen 
Wasser, 1 Tell Hydrophobiermittel H1 und 0,2 Teilen Hilfsmittel HM4 20 Minuten lang 
gewalkt. AnschliefSend wurden 1 0 Telle Hydrophobiermittel H5 zugesetzt und 5 Minu- 
ten gewalkt. Danach wurden 10 Teile Polymergerbstoff G18 zugesetzt und 55 Minuten 
lang nachgegerbt. Zur Nachgerbflotte wurden 5 Teile Hydropobiertmittel H5, 8 Teile 

15 Hydrophobiemnittel H1 und 0,8 Teile Hilfsmittel HM4 zugegeben und 120 Minuten ge- 
fettet. Nach Zugabe von 100 Teilen Wasser und einer Walkzeit von 20 Minuten wurde 
durch portionsweise Zugabe von 4 Teilen AmeisensSure innerhalb von 50 Minuten ein 
pH-Wert von 3,5 eingestellt. Danach wurde die Flotte abgelassen und das Leder zwei- 
mal mit elner Flotte aus jeweils 300 Teilen Wasser und 0,2 Teile Ameisensdure 15 Mi- 

20 nuten lang gewaschen. 

Das so gefarbte, nachgegerbte und gefettete Leder wurde uber Nacht auf Bock gela- 
gert, anschlieHend ausgereckt, na& gespannt und Spannrahmen getrocknet, konditio- 
niert, gestollt und gemillt. 

25 

Es wurde ein rein Polymer basiertes hydrophobiertes Handschuhleder mit ausgezeich- 
neten Wasch-, Schweili-, Migrations- und Reibechtheiten erhalten. In analoger Weise 
kann man ein mit einem der Farbstoffe der Beispiel la bis 59k gefarbtes Handschuhle- 
der herstellen. 
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1. Verfahren zum Farben von Leder mit wenigstens einem Farbstoff F, der wenlgs- 
tens eine unter alkalischen Bedingungen aktivlerbare Gruppe der Formel A; 



aufweist, worfn 

die Bindung zum Farbstofifmolekul bedeutet, 
X fur einen elektronenzlehenden Rest steht, 
k fur 1, 2 Oder 3 steht, 
n 0 Oder 1 bedeutet, und 

B fur eine Gruppe CH=CH2 oder eine Gruppe CH2-CH2-Q steht, worin Q eine 
unter alkalischen Bedingungen abspaltbare Gruppe stelit, 

umfBssend die Behandlung des Leders mIt einer wassrigen Flotte, enthaitend 
wenigstens einen Farbstoff F, bei eInem pH-Wert von wenigstens 7,5. 

2. Verfaliren nach Ansprucli 1, wobei wenigstens einer der Reste X in Forme! A fur 
eine Gruppe SO3H steiit. 

3. Verfahren nach Anspruch 1 oder 2, worin B in Fonnel A fur CH=CH2, eine Grup- 
pe CH2-CH2-O-SO3H Oder eine Gruppe CH2-CH2-0-C(0)CH3 steht 

4. Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspruche, worin die Gruppe A uber 
eine Gruppe -NH- oder -N=N- an das Farbstoffmolekul gebunden 1st. 

3: Verfahren nach Anspruch 4, wobei der Farbstoff F ausgewahit 1st unter Farbstof- 
fen der Phthalocyanin-Reihe, Antrachinon-Farbstoffen, Azofarbstoffen, Formazan- 
farbstoffen, Dioxazin-Farbstoffen, Actidin-Farbstoffen, Xanthen-Farbstoffen, Po- 
lymethin-Farbstoffen, Stilbenfarbstoffen, Schwefelfarbstoflfen und Triarylmethan- 
farbstoffen. 




(X)k 



(A) 
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6. Verfehren nach einem der vorhergehenden Anspruche, worin n = 0 ist. 

7. Verfahren nach Anspruch 6, worIn der Rest A ausgewShlt fst unter den nachfbl- 
genden Resten Al bis A12: 



HO3S. 



— S02-CH=CH2 
(A2) 



HO3S. 



SO2-CH2-CH2-O-SO3H 



(A1) 



S02-CH=CH2 



HO3S (A3) 



HO3S. 



HO3S 



S02-CH2-CH2-0-Sb3H 
(A4) 



HO3S. 




(A5) 



S02-CH=CH2 



HO3S 




(A6) 



SO2-CH2-CH2-O-SO3H 



HO,S 

—\\-SO^H (A7) 



SOj-CHsCHj 



HO3S. 



— fV-SO,H (A8) 



SO2-CH2-CH2-O-SO3H 



HO3S. 



SO2-CH2-CH2-O-COCH3 



(A9) 



HO3S. 




(A10) 



SO2-CH2-CH2-O-COCH3 



10 



HO3S 

— SO2-CH2-CH2-O-COCH3 
HO3S (A11) 



HO3S. 




SO3H (A12) 



SO2-CH2-CH2-O-COCH3 
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8. Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspriiche, worin der Farbstoff F 
ausgewShlt 1st unter den FarbstJOfPen der allgemeinen Formein I bis XV: 

Dk*-N=N-[P-N=N-]pKk^[-N=N-Dk?]m - (I) 

Dk'-N=N-Napht^[-N=N-TTc^]r[-N=N-Kk^M-N=N-Dk2]„ 
(H) 

Dk^-N=N-Napht^-N=N-Tk^-N=N-Kk^-N=N-Tk2-N=N-Napht2-N=N-Dk2 (HI) 

Dk^.N=N-Kk'-N=N-Tk'-N=N-Kk2-N=N-Dk2 (IV) 

Dk^-N=N-[P-N=N-]pNapht^[-N=N-R]rNH-Ti^-NH-Dk2 
(V) 

Dk^-N=N-P-NH-Tr*-NH-R-N=N-Dk2 (Vi) 

Dk^-N=N-Napht^-N=N-Tk^-N=N-P-NH-Tr^-NH-Dk^ (VII) 

Dk^-N=N-Napht^-NH-Tr^-NH-P-NH-Tr2-NH-Napht^-N=N-Dk2 (Vni) 

Dk^-N=N-Napht^-NH-Tr^-NH-Tk^-NH-Tr^-NH-Naphe-N=N-Dk2 (IX) 

Dk^[-N=N-L]k-NH-Tr*-NH-M-N=N-Napht^-N=N-P-NH-Tr2-NH-[R-N=N-]„Dk2 (X) 

Dk*-N=N-Kk*-N=N-Tk*-NH-Tr^-NH-DI^ (XI) 

Dk^-N=N-[P-N=N-]pR-N=N-Kk^[-N=N-Dk2]„ (XII) 

Dk^-N=N-Pyr-A (Xni) 

Kk^-N=N-Tk^-N=N-Kk*-N=N-A (XIV) 

Dk^-N=N-P-N=N-Kk^-N=N-R-N=N-Dk2 (XV) 
worin: 
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k; n, p und r unabhanglg voneinander fur 0 Oder 1 stehen, wobei k+n+r In 
Forme! II = 1, 2 oder 3 1st; 

m 0^ 1 Oder 2 bedeutet; 

5 

Dk^ Dk^ unabhangig voneinander fur einem von elnem aromatischen Amin 
abgeleiten Rest stehen oder eine Gruppe der Fornnel A bedeutet, 
wobei in den Formein I - XII und XV Jewells wenigstens einer der 
Reste Dk^ oder Dk^ fCir einen Rest der Forme! A steht 

10 

Kk\ Kk^ unabhangig voneinander fur einen ein-, zwei- oder dreiwertlgen 

aromatischen, von Benzol, Napthalin, Pyrazol, Chlnolin, Dipheny- 
lamin, Diphenylmethan, Pyrlmidin, Pyridin oder Diphenylether 
abgeleiteten Rest stehen, der gegebenenfalls einen oder mehrere 

15 der folgenden Reste als Substituenten aufweisen kann: SO3H, 

COOH, CN, CONH2, OH, NH2, NO2, Halogen, Ci-C4-Aikyl, C1-C4- 
Hydroxyalkyl, Carboxy-CrC4-alkyI, Ci-C4-Alkoxy, C1-C4- 
Alkylamlno, CrC4-Dialky!amino, Ci-C4-Alkylaminocarbonyl, Ci- 
C4-Dialkylaminocarbonyl, Ci-C4-Alkylcarbonylamino, N-(Ci-C4- 

20 Alkylcarbonyl)-N-(Ci-C4-alkylcarbonyl)amlno, C1-C4- 

Alkylaminocarbonyioxy, Ci-C4-Dlalkylaminocarbonyloxy, C1-C4- 
Alkylaminocarbonylamino, Ci-C4-D{alkytaminocarbonylamino, 
Phenylaminocarbonyloxy, Phenylaminocarbonylamino, C1-C4- 
Alkoxycarbonylamino, Ci-C4-Hydroxy-Ci-C4-alkylamlno, Carboxy- 

25 Ci-C4-alkylamino, Phenylcarbonylamino, Ci-C4-Alkylsulfonyl, 

Hydroxy-Ci-C4-alkylsulfonyl. Ci-C4-Alkylaminosulfonyl, C1-C4- 
Alkylsulfonylamino, Phenylsulfonyl, Phenylsulfonylamino, For- 
mamid, eln Rest der Fomiel SOzNR^^R^, worin R^^ und R^ unab- 
hangig voneinander fur Wasserstoff, CrQ-AlkyI, Fbrmyl, Ci-Q- 

30 Alkylcarbonyl, Ci-Q-Alkyloxycarbonyl, NH2-CO oder Q-C|- 

Alkylaminocarbonyl stehen, Ci-Q-Alkylaminosulfonylamino, Dl-Ci- 
C4-alkylaminosulfonylamlno, Phenylsulfonylamino, das am Phenyl- 
ring einen oder zwei Substituenten, ausgewahit unter d-Q-Alkyl, 
CrC4-Alkoxy oder Halogen aufweisen kann, oder 5- oder 6- 

35 gliedriges Heterocyclyl, das gegebenenfalls durch 1 , 2 oder 3 der 

folgenden Reste: OH, Halogen, Ci-C4-Alkyl oder Phenyl, substitu- 
iert ist, wobei 5-glledriges aromatisches Heterocyclyl gegebenen- 
falls am Stickstoff eIne Phenylgruppe oder Naphthylgruppe trSgt, 
die gegebenenfalls einen oder zwei der folgenden Reste aufwei- 
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sen kann: OH, SO3H, CrC4-Alkyl, und/oder Ci-CMIkoxy; 

fur einen von Benzol, Pyrimidin, Pyridin oder Naphthalin abgelei- 
teten einwertigen Rest steht, der gegebenenfalls 1 oder 2 Hydro- 
xysulfonylgruppen aufweist und gegebenenfalls 1, 2 oder 3 wei- 
tere Substltuenten, ausgewahit unter SO3H, COOH, CN, CONH2, 
OH, NH2, NO2, Halogen, Ci-C4-Alkyl, Ci-C^-Hydroxyalkyl. Carbo- 
xy-Ci-C4-alkyl, Ci-C4-Alkoxy, CrC4-AlkyIamino, C1-C4- 
Dialkylamino. Ci-C4-Alky!aminocarbonyl, C1-C4- 
Dialkylaminocarbonyl, Ci-C4-Alkylcarbonylamino, N-(CrC4- 
A!kylcarbonyl)-N-(CrC4-alkylcarbonyl)annino, C1-C4- 
Alkylaminocarbonyloxy, Ci-C4-Dialkylamlnocarbonyloxy, 01-04- 
Alkylaminocarbonylamino, Oi-04-DlalkylamlnoGarbonylamino, 
Phenylaminocarbonyloxy, Phenylaminocarbonylamino, C1-O4- 
Alkoxycarbonylamino, OrC4-Hydroxy-Oi-C4-alkylamino, Oarboxy- 
Oi-04-alkylamino, Phenylcarbonylamino, Ci-04-Alkylsulfonyl, 
Hydroxy-0r04-alkylsulfonyl, Or04-AlkyIaminosulfonyI, Cr04- 
Alkylsulfonylamlno, Phenylsulfonyl, Phenylsulfonylamino, For- 
mamid, eln Rest der Forme! SOaNR^R^, worin R^^ und R^ unab- 
hSnglg vonelnander fur Wasserstoff, Ci-Q-Alkyl, Formyl, Ci-Q- 
Alkylcarbonyl, Ci-C4-Alkyloxycarbonyl, NHi-CO oder Ci-C4- 
Alkylaminocarbonyl stehen, Ci-C4-AlkylaminosuIfonylamlno, Di-Ci- 
Q-alkylaminosulfonylamino, Phenylsulfonylammo, das am Phenyl- 
ring elnen oder zwei Substituenten, ausgewahit unter Ci-C4-A!kyl, 
Ci-C4-Alkoxy Oder Halogen aufweisen kann, oder 5- oder 6- 
gliedriges Heterocyclyl, das gegebenenfalls durch 1, 2 oder 3 der 
folgenden Reste: OH, Halogen, Cr04-Alkyl oder Phenyl, substitu- 
lert 1st, wobei 5-gliedriges aromatisches Heterocyclyl gegebenen- 
falls am Stickstoff eine Phenylgmppe oder Naphthylgruppe tragt, 
die gegebenenfalls einen oder zwei der folgenden Reste aufwei- 
sen kann: OH, SO3H, Ci-C4-Alkyl, und/oder Ci-C4-Alkoxy; 

unabhangig voneinander fOr einen zwelwertigen aromatlschen 
Rest stehen, der von Benzol, Diphenylamin. Diphenyl. Diphenyl- 
methan, 2-Phenylbenzlmidazol, Phenylsulfonylbenzol, Phenyla- 
minosulfonylbenzol, Stilben oder Phenylamlnocarbonylbenzol 
abgeleltetet 1st, die gegebenenfalls elnen oder mehrere der fol- 
genden Reste als Substituenten aufwelsen kdnnen: SO3H, 
OOOH, OH, NH2, NO2, Halogen, Ci-C4-Alkyl; 
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U M, P und R unabhangig voneinander fQr einen zweiwertigen aromatlschen 
Rest stehen, der von Benzol oder Naphthalin abgeleltetet 1st, die 
gegebenenfalls eInen oder mehrere, z.B. 1 , 2, 3, 4 oder 5 der fol- 
genden Reste als Substituenten aufweisen kOnnen: SO3H, , . 
5 COOH, CN. CONH2. OH, NH2. NO2, Halogen, Ci-C4-Alkyl. CrC4- 

Hydroxyalkyl, Carboxy-Ci-C4-alkyl. Ci-C4-Alkoxy, C1-C4- 
Alkylamino, Ci-C4-Dialkylamino, Ci-C4-Alkylaminocarbonyl, Cr 
C4-Dialkylanriinocarbonyl, CrC4-Alkylcarbonylamino, N-(Ci-C4- 
Alkylcarbonyl)-N-(Ci-C4-alkylcarbonyl)amlno. C1-C4- 

10 Alkylanninocarbonyloxy, Ci-C4-Dialkylaminocarbonyloxy, C1-C4- 

Alkylannlnocarbonylamino, CrC4-Dlalkylamlnocarbonylamlno, 
Phenylaminocarbonyloxy. Phenylamlnocarbonylamino, C1-C4- 
Alkoxycarbonylamino, Ci-C4-Hydroxy-Ci-C4-alkylamino, Carboxy- 
Ci-C4-alkylannfno, Phenylcarbonylamino, Ci-C4-Alkylsulfonyl, 

15 Hydroxy-Ci-C4-alkyIsulfonyl, Ct-C4-Alkylaminosulfonyl, C1-C4- 

Alkylsulfonylamino, Phenylsulfonyl, Phenylsulfonylamino, For- 
mamid. ein Rest der Fonmel S02NR^®R^, worin und R^^ unab- 
hangig voneinander fur Wasserstoff, Ci-Q-AlkyI, Formyl, C1-C4- 
Alkylcarbonyl, Ci-C4-Alkyloxycarbonyl, NH2-CO oder CrQ- 

20 Alkylaminocarbonyl stehen, CrQ-Alkylamlnosulfonylamino, Di-d- 

Q-alkylaminosulfonylamfno, Phenylsulfonylamino, das am Phenyl- 
ring einen oder zwel Substituenten, ausgewahit unter CrC4-Alkyl, 
Ci-Q-Alkoxy oder Halogen aufweisen kann, oder 5- oder 6- 
gliedriges Heterocyclyl, das gegebenenfalls durch 1 , 2 oder 3 der 

25 folgenden Reste: OH, Halogen, Ci-C4-Alkyl oder Phenyl, substitu- 

lert ist, wobel 5-gliedrlges aromatisches Heterocyclyl gegebenen- 
falls am Stickstoff eine Phenylgruppe oder Naphthylgruppe tragt, 
die gegebenenfalls einen oder zwei der folgenden Reste aufwei- 
sen kann: OH, SO3H, Ci-C4-Alkyl, und/oder Ci-C4-Alkoxy; 

30 

NaphtS Napht^ unabhangig voneinander fur einen von Naphthalin abgelelteten 
zweiwertigen Rest stehen, der 1 oder 2 Hydroxysulfonylgruppen 
aufweist und gegebenenfalls 1, 2 oder 3 weltere Substituenten, 
ausgewahit unter OH, NH2, CrC4-Alkylamino, Ci-C4-Dialkylamlno 
35 CrC4-Alkylsulfonylamlno, Phenylsulfonylamino, 4- 

Methylphenylsulfonylamino, Ci-C4-Alkylaminosulfonyl, DI-C1-C4- 
alkylamlnosulfonyl, Phenylamlnosulfonyl, 4- 
Methylphenylamlnosulfonyl und Resten NHC(0)R'^, worin R* fQr 
Wasserstoff, CrC4-Alkyl. Maleinyl oder Phenyl, aufweisen kann; 

40 



wo 2005/040490 



PCT/EP2004/012231 



221 



Pyr 



fur Pyrazol-l,4-diyl steht, das mit dem Stickstoffatom an die 
Gruppe A gebunden 1st und gegebenenfalls einen oder 2 Substi- 
tuenten aufweist, die ausgewalilt sind unter Halogen, Ci-C4-All<yl, 
Hydroxy oder Ci-e4-'Alkoxy; 



Tr»,Tr^ 



unabhangig voneinander fQr einen l,3,5-Triazin-2,4-dlyI-Rest 
stehen, der gegebenenfalls noch ein Halogenatiom, eine Methyl- 
gruppe oder eine f^ethoxygruppe als Substituenten aufweist. 



10 

9. 

15 

10. 

20 11. 
12. 

25 

13. 

30 14. 



und den f^etallkomplexen dieser Farbstoffe. 

Verfaliren nach einem der vorhergehenden Anspriiche, wobei man das Leder 
zunachst mit der wassrigen Flotte, enthaltend wenlgstens einen Farbstoff F, bel 
einem pH-Wert im Bereich von 3 bis 6,5 behandelt und anschlieBend in der Flotte 
einen pH-Weit von wenigstens 7,5 einstellt. 

Verf^hren nach einem der Anspi^che 1 bis 7, wobei die Farbung als einstufiges 
Verfaliren durchgefuhrt wird. 

Verfehren nach einem der vorhergehenden Anspriiche, wobei die Farbung vor 
der Nachgerbung durchgefuhrt wird. 

Veri^hren nach einem der vorhergehenden Anspriiche, wobei die Farbung bei 
Temperaturen Im Bereich von 10 bis 60°C erfolgt 

Verwendung von FarbstofTen F, die wenigstens eine der in Anspruch 1 definler- 
ten, unter alkalischen Bedingungen akb'vierfoare Gruppe der Fbrmel A aufwelsen, 
und von deren Mischungen zum FSrben von Leder bei pH 2: 7,5. 

Farbstoffe F der allgemeinen Formein Ila, Ula oder IVa 

Dk^-N=N-Napht^-N=N-Tk^-[N=N-Kk^]k-N=N-Dk^ (Ha) 



35 



Dk*-N=N-Napht*-N=N-Tk*-N=N-Kk*-N=N-Tk2-N=N-Napht2-N=N-Dk2 (ma) 
Dk^-N=N-Napht*-N=N-Tk^-N=N-Napht2-N=N-Dk^ (IVa) 
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5 
10 

15. 

15 
20 
25 

16. 

30 

17. 



worin Dk\ Dk^ Napht^ Napht^ und Kk^ die zuvor genannten Bedeutungen auf- 
welsen, k fur 0 oder 1 steht, und worin Tk^ und Tk^ unabhangig vonelnander fur 
einen von Diphenyl, Diphenylmethan, 2-Phenylbenzimida2ol, Phenylsulfonylben- 
zol, Phenylaminosulfonylbenzol, Diphenylamin, Stllben oder Phenylaminocarbo- 
nylbenzol abgeleiteten, zweiwertigen Rest stehen, der gegebenenfalls einen oder 
mehrere der foigenden Reste als Substituenten aufweisen kann: SO3H, COOH, 
OH, NH2, NO2. Halogen. Ci-C4-Alkyl, wobei Tk^ in Formel Ila nicht fur einen von 
Diphenylamin abgeleiteten Rest steht, wenn k = 0 ist, und wobei einer oder beide 
Reste Dk^ und Dk^ fOr einen Rest der Formel A, wle in Anspruch 1 definiert, ste- 
hen. 

FarbstofPe F der allgemeinen Formel lib, 

A-N=N-Napht^-N=N-Tk^-N=N-Kk^-[N=N-Dk^]n (lib) 

worin A, Dk^ Napht^ und Kk^ die zuvor genannten Bedeutungen auf^A/eisen, n fur 
0 Oder 1 steht, und worin Tk^ fur einen von DIphenyl, Diphenylmethan, 2- 
Phenylbenzimidazol, PhenylsulfonyJbenzol, Phenylaminosulfonylbenzol, Diphe- 
nylamin, Stilben oder Phenylaminocarbonylbenzol abgeleiteten, zweiwertigen 
Rest steht, der gegebenenfalls einen oder mehrere der foigenden Reste als Sub- 
stituenten aufweisen kann: SO3H, COOH, OH, NH2, NO2, Halogen, Ci-C4-Alkyl, 
wobei Tk^ nicht fur einen von Diphenylamin abgeleiteten Rest steht, wenn n = 0 
ist, und wobei Rest Dk^ auch fOr einen Rest der Formel A, wie in Anspruch 1 de- 
finiert, stehen kann. 

Farbstoffe nach Anspruch 14 oder 15, worin Tk^ und/oder Tk^ in den Formein Ila, 
nb. Ilia Oder IVa fur einen Rest der allgemeinen Formel 



steht, worin die Bindungen zu den Azogruppen darstellen. 

Farbstoffe nach einem der AnsprQche 14 bis 16, worin Napht^ und/oder Napth^ 
fUr einen bivalenten Rest der allgemeinen Formel 
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(S03-)s 



18. 

10 

19. 
15 20. 



stehen, worin R"* und R^ unabhangig voneinander Wassenstoff, OH, NHa Oder 
NHC(0)R' bedeuten, worin R' fOr Wasserstoff, C,-C4-Alkyl, Malelnyl Oder Phenyl 
steht, und wenigstens einer der Reste R^ und R^ von Wasserstoffverschieden ist, 
die Bindungen zu den Azogruppen darsteilen, s und t fOr 0 oder 1 stehen und 
die Summe s + 1 den Wert 1 oder 2 hat. 

Farbstoffe nach einem der Anspruche 14 bis 17, worin eIner oder beide der Reste 
Dk^ und Dk^ fOr einen der in Anspruch 7 deDnlerten Reste Al bis A12 stehen. 

Gefarbtes Leder, erhaitlich durch ein FSrbeferfahren nach einem der Anspruche 1 
bis 12. 

Leder nach Anspruch 19, fOr die Segmente Handschuh, Schuh, Auto, Bekleidung 
Oder Mdbel. 
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